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RESUMEN 
 
 
La presente investigación tuvo como objetivo el estudio de la degradación del Ácido 3,5-
Dinitrosalicílico (DNS) el cual se encuentra presente en altas concentraciones en los 
desechos producidos en la práctica del Laboratorio de Fisicoquímica II de la Escuela de 
Química de la Universidad Tecnológica de Pereira: “Catálisis Enzimática: Inversión de la 
Sacarosa”;  En el proceso se encontró, después de realizar un análisis de varianza 
ANOVA multifactorial para los porcentajes de degradación con combinaciones de pH (4, 6 
y 8), H2O2 (300, 500 y 700 mg/L) y TiO2 (0,5; 0,7 Y 0,9 g/L) que a pH 4, 300 mg/L de H2O2 
y 0,7 g/L de TiO2 se obtiene la mejor degradación primaria del compuesto (96,7%) en un 
reactor tipo bach con 3 lámparas de luz negra de 15 W cada una (radiación superior a 350 
nm) y evaluado espectrofotométricamente a 336 nm;  en la extrapolación de estas 
condiciones al reactor heliofotocatalítico tipo CPC con los desechos recogidos en el 
laboratorio, se obtuvo una degradación del 53,37% en 450 minutos durante un día nubado 
con breves episodios de lluvia (radiación solar promedio de 253,11 W/m2);  dicho 
rendimiento puede ser mejor bajo óptimas condiciones climatológicas;  Por otro lado, las 
pruebas químicas evidencian que durante la degradación de la solución en la que sólo 
está presente el DNS, al final de las 4 horas de proceso permanecen compuestos 
intermediarios de los cuales se interpreta su mayor toxicidad respecto a la solución inicial, 
pero la identificación de los mismos están fuera de los objetivos de esta investigación.  Sin 
embargo, la interacción con las demás sustancias de los desechos evita la formación de 
estos compuestos, permitiendo así una evidente remoción de la materia orgánica.  
Finalmente la prueba biológica en Artemia salina, permitió concluir la pertinencia de la 
fotocatálisis heterogénea para el tratamiento de los desechos debido a la inocuidad de los 
mismos sobre esta especie. 
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INTRODUCCION 
 
 
El ácido 3,5-dinitrosalicílico en presencia de azúcares reductores forma un compuesto 
coloreado correspondiente al ácido 3-amino-5-nitrosalicílico;  esta reacción es utilizada 
ampliamente en la industria alimenticia para la identificación cualitativa y cuantitativa de 
dichos azúcares con los cuales se puede determinar la calidad de los alimentos [1];  los 
residuos de esta prueba al igual que muchos de los desechos producidos a nivel industrial 
y doméstico terminan en los cuerpos de agua con un tratamiento mínimo y a veces nulo 
que saturan la capacidad de autodepuración de los ríos y quebradas, aumentando cada 
vez más el impacto negativo que la actividad humana tiene sobre el equilibrio del 
ecosistema. 
 
 
Tratando de reparar este daño, la mayoría de las industrias y universidades han 
implementado sistemas de tratamiento de aguas residuales las cuales incluyen la nano y 
micro filtración, la electrocoagulación y tratamientos biológicos entre otros, sin embargo, 
estos no contribuyen realmente a la solución, sino que menguan los efectos del agente 
contaminante en la fase acuosa y traslada el problema a una matriz diferente. [2] 
 
 
Las Tecnologías Avanzadas de Oxidación (TAOs) y entre ellas la Fotocatálisis 
Heterogénea, en la actualidad, tienen un alto valor medioambiental ya que está clasificada 
como Tecnología Sostenible.  Dicha distinción se debe a que es un proceso fisicoquímico 
capaz de producir cambios profundos en la estructura del contaminante mediante la 
participación de un semiconductor, teniendo como fin la mineralización total de la materia 
orgánica, gracias a la generación y uso de especies transitorias de gran poder oxidante 
como lo son los radicales hidroxilo;  para esto, utiliza la luz solar como fuente primaria de 
energía y además no es selectivo, por lo tanto, puede emplearse para tratar mezclas 
complejas de sustancias tóxicas. [3] 
 
 
No obstante, basados en los numerosos estudios realizados hasta el momento, se tiene 
claro que éste no es un proceso con condiciones estándar para todos los compuestos 
químicos existentes, puesto que, según la naturaleza del contaminante, el pH, la 
concentración del fotocatalizador y del agente oxidante [3,4] varían, por lo cual, siempre 
es debido realizar un riguroso estudio de dichos atributos en los residuos para encontrar 
el mejor escenario de degradación. 
 
 
Este proyecto pretende utilizar la Fotocatálisis Heterogénea para encontrar las mejores 
condiciones de degradación del ácido 3,5-dinitrosalicílico usando TiO₂ como 
semiconductor con el fin de encontrar un tratamiento eficiente a los desechos producidos 
en la práctica “Catálisis Enzimática: Inversión de la sacarosa” realizada en los laboratorios 
de fisicoquímica II de la Escuela de Química, de la Universidad Tecnológica de Pereira.  
La metodología empleada consiste en realizar pruebas de degradación del ácido en un 
reactor de lámparas UV tipo batch con diferentes combinaciones de pH, TiO2 y H2O2 en 
un tiempo determinado;  la interpretación de los datos se realiza a través del método 
 
19 
 
estadístico de diseño experimental de análisis de varianza, ANOVA, para definir las 
condiciones óptimas de degradación, las cuales son objeto de estudio de la cinética y 
llevadas a un reactor heliofotocatalítico cilindro parabólico compuesto para verificar la 
eficiencia y observar el comportamiento de la degradación bajo una fuente natural de 
radiación;  finalmente, el ensayo biológico permite determinar el efecto de los desechos 
resultantes en especies acuáticas y su posible implementación en una futura planta de 
tratamiento de desechos peligrosos en la Universidad basada en la degradación 
fotocatalítica. 
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1. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA 
 
 
La industria alimenticia debe realizar ciertas pruebas fisicoquímicas para garantizar la 
calidad de sus productos;  una de ellas es la determinación de azúcares reductores;  esta 
prueba consiste en permitir reaccionar la muestra con el ácido 3,5-dinitrosalicílico (DNS) 
el cual en presencia de dichos azúcares se reduce al ácido 3-amino-5-nitrosalicílico 
(compuesto naranja) que puede cuantificarse mediante espectrofotometría a 540nm [1,5].   
En los laboratorios de fisicoquímica II de la Universidad Tecnológica de Pereira se realiza 
la práctica: “Catálisis Enzimática: Inversión de la sacarosa” en la cual se emplea la prueba 
del DNS para estudiar la cinética de la inversión, realizando un seguimiento fotométrico en 
la aparición de glucosa y fructosa a través de la formación de dicho compuesto naranja;  
los desechos producidos se encuentran alrededor de las 10.000 ppm en DNS  
principalmente. [5] 
 
Debido a la poca información que se encuentra en la literatura acerca del DNS, a la falta 
de estudios sobre su biodegradabilidad y efectos medioambientales, la legislación 
colombiana es condescendiente frente a la disposición final de los desechos de estas 
pruebas, los cuales no se regulan específicamente y su único pretratamiento consiste en 
una dilución en abundante agua para acondicionarlo a los tratamientos convencionales, 
consistentes en métodos físicos y biológicos: los físicos se basan en la remoción del 
contaminante de la fase acuosa mediante procesos como micro y nanofiltración, 
electrocoagulación entre otros, sin embargo el problema sólo es trasladado a una fase 
diferente; por otra parte, el tratamiento biológico es muy sensible a los parámetros de 
operación tales como pH, temperatura y presencia de tóxicos que pueden inhibir la 
actividad microbiológica, además genera lodos que se convierten en un nuevo problema. 
[6] 
 
El interés  por dar una verdadera respuesta al tratamiento de aguas residuales ha 
desviado la atención hacia los procesos avanzados de oxidación [4] cuyo objetivo es 
llevar la materia orgánica a su mineralización total. [7] La fotocatálisis como alternativa 
para el tratamiento; entre dichos procesos se encuentra la fotocatálisis homogénea y 
heterogénea, esta última escogida como objeto de estudio del presente proyecto. 
 
En la fotocatálisis heterogénea juega un papel fundamental la naturaleza y las 
propiedades fisicoquímicas del agua a tratar, además las cantidades óptimas 
principalmente de fotocatalizador, pH y agente oxidante;  esto conlleva a un estudio 
riguroso de estas condiciones siempre que se quiera implementar este tratamiento a un 
nuevo desecho. 
 
De lo anterior se formula la siguiente pregunta de investigación: ¿Es la fotocatálisis 
heterogénea con TiO2 en un reactor heliofotocatalitico CPC, un método adecuado para 
degradar el ácido 3,5-Dinitrosaliciílico generado en la Escuela de Química de la 
Universidad Tecnológica de Pereira, que permita su vertimiento a cuerpos hídricos con un 
impacto ambiental mínimo? 
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2. JUSTIFICACIÓN 
 
 
El desarrollo del sector agroindustrial a nivel mundial ha ocasionado que en los procesos 
productivos se involucren sustancias que dan un valor agregado al producto final, bien 
sea porque mejoren las cualidades fisicoquímicas, aumenten la producción o se 
relacionen con las pruebas de control de calidad. Comercialmente la utilización de estos 
compuestos es justificada teniendo en cuenta que se traduce en ganancias económicas;  
no obstante, las concentraciones a las cuales son arrojados los desechos generan un 
problema medioambiental severo debido a que saturan la capacidad de autodepuración 
de las fuentes hídricas. [8] 
 
Los compuestos orgánicos sintéticos se clasifican como los mayores contaminantes 
debido a que su estructura compleja los hace inaccesibles en su mayoría a una 
biodegradación y por lo tanto, pueden causar bastante daño al ecosistema antes de ser 
depurados en condiciones naturales.  Dentro de este grupo se encuentra el ácido 3,5-
dinitrosalicílico el cual es objeto de estudio sobre su degradación en la presente 
investigación.   La disposición final en ríos y quebradas de ácidos orgánicos en general, 
recomienda MERCK realizarla después de su neutralización con bicarbonato de sodio 
(art. 106323) o hidróxido sódico (art. 106462) seguido por su dilución en abundante agua. 
[9] Sin embargo, si se calcula que todos los años son arrojados 450 Km3 de aguas 
residuales, y se requieren 6.000 Km3 de agua limpia para diluir y transportar esta agua 
sucia en el mundo [10], a mediados del próximo siglo se necesitaría todo el caudal fluvial 
estable del mundo sólo para el transporte y dilución de los contaminantes, según estima la 
Organización de las Naciones Unidas para la Agricultura y la Alimentación. [11] Por otro 
lado, la neutralización sólo garantiza la conservación del pH en los cuerpos hídricos para 
evitar que valores extremos del mismo afecten los microorganismos que provocan la 
biodegradación de los contaminantes;  sin embargo, la materia orgánica continua allí sin 
ser intervenida. 
 
Los sectores que mayor cantidad de agua demandan de la disponibilidad de un país son 
el agrícola, el doméstico y el industrial;  se ha estimado que la industria colombiana para 
la producción de sus bienes de consumo requiere 942 millones de m3 de agua; [12] la 
materia orgánica generada por estas actividades en 2008 fue de 639.765 toneladas 
(1752,8 Ton/día), producidas en su mayoría en la producción de papel y cartón; en la 
elaboración de productos alimenticios y la fabricación de productos químicos.  Colombia a 
pesar de no ser un país industrializado, las cargas contaminantes generadas por su 
industria contribuyen significativamente al deterioro de la calidad del recurso hídrico y 
según las variables macroeconómicas, el caudal de vertimientos industriales tiende al 
aumento y cambia considerablemente. [13] 
 
Las universidades, los centros de investigación y laboratorios son considerados 
productores de residuos y desechos peligrosos, debido a que la descarga por la red de 
aguas residuales contiene en muchos casos mezclas de sustancias que aunque 
probablemente no estén en elevada concentración comparada con la industria y su 
vertimiento no sea continuo, muchas de ellas presentan características tóxicas aún a nivel 
de trazas.  
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Buscando un equilibrio entre los pro y contra en el uso de diversas sustancias, la 
comunidad científica ha estudiado diferentes métodos para el tratamiento de aguas 
residuales con los que se pueda disminuir y en el mejor de los casos eliminar el impacto 
negativo que la actividad humana tiene sobre el ecosistema;  sin embargo, los 
tratamientos actuales entre los que se incluyen la micro y nano filtración, la 
electrocoagulación, entre otros, tienen un aporte insuficiente a la solución del problema ya 
que consisten en retirar partículas de tamaños definidos y flóculos, que en últimas no 
destruyen los contaminantes sino que cambian la matriz que los contiene [2];  además en 
algunos casos no alcanzan el grado de pureza requerido; [14] Por otro lado, los 
tratamientos biológicos [15] la participación de microorganismos, degradan los 
contaminantes pero generan unos residuos coloidales que al final del proceso se 
convierten en un nuevo contaminante y debido a la falta de conocimiento, dichos lodos 
regularmente terminan en los ríos. [16] 
 
Actualmente existe un grupo de tecnologías basadas en la formación y uso de los 
radicales hidroxilo los cuales al tener un alto poder oxidante, destruyen los contaminantes 
convirtiéndolos en compuestos más inofensivos para el medioambiente;  estas 
tecnologías son llamadas “Procesos Avanzados de Oxidación (PAOs)” [17] y surgen como 
respuesta a la necesidad de métodos eficientes para el tratamiento de aguas residuales 
con características definidas.   Los PAOs abarcan procesos como ozono/UV, H2O2/UV, 
ultrasonido, fotocatálisis homogénea y heterogénea;  este último con TiO2 ha sido uno de 
los procesos más estudiados. Esto se debe a las ventajas que presenta este óxido como 
catalizador, entre ellas, debido a que no es selectivo, puede utilizarse para tratar mezclas 
complejas de contaminantes;  además, la posibilidad de utilizar la radiación solar como 
fuente primaria de energía, le otorga un importante y significativo valor, el cual ha 
conducido a la realización de muchas investigaciones cuyo objeto es encontrar las 
mejores condiciones de degradación para diferentes sustancias orgánicas [18] en especial 
a aquellas con características recalcitrantes como lo son los fenoles y sus derivados. [19]  
 
Con Base en lo anterior, el presente estudio tuvo como objetivo utilizar la fotocatálisis 
heterogénea con TiO2 como catalizador en la degradación del Ácido 3,5-Dinitrosalicílico 
utilizado en el ejercicio de la docencia en la Escuela de Química de la Universidad 
Tecnológica de Pereira. Debido a que las altas concentraciones a las que es desechado 
(10,000 ppm) lo configura como un contaminante altamente tóxico y recalcitrante en los 
tratamientos de aguas residuales, empleados por la universidad. 
 
Adicionalmente, los resultados de esta investigación brindarán a la industria que utiliza 
como insumo este reactivo (principalmente la alimenticia y azucarera) una alternativa en 
el tratamiento de sus residuos líquidos permitiéndoles reducir las cargas contaminantes 
de sus desechos según los requerimientos del Decreto 3930 de 2010 y el Decreto 1594 
de 1984. 
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3. OBJETIVOS 
 
 
3.1 OBJETIVO GENERAL 
 
Realizar el estudio de la degradación fotocatalítica del Ácido 3,5-Dinitrosalicílico bajo las 
condiciones óptimas en un reactor heliofotocatalítico tipo Cilindro Parabólico Compuesto 
(CPC) y en un reactor tipo batch.  
 
 
3.2 OBJETIVOS ESPECÍFICOS 
 
 
 Determinar mejores condiciones de pH, H2O2 (peróxido de hidrógeno), TiO2 (dióxido 
de titanio) para la degradación del Ácido 3,5-Dinitrosalicílico en el reactor 
heliofotocatalítico tipo Cilíndrico Parabólico Compuestos (CPC). 
 
 
 Determinar cinética de la fotodegradación del Ácido 3,5-Dinitrosalicilico. 
 
 
 Determinar el porcentaje de degradación primaria del Ácido 3,5-Dinitrosalicílico 
usando espectrofotometría UV y degradación secundaria mediante medidas de 
Demanda Química de Oxígeno (DQO), Demanda Biológica de Oxígeno (DBO5) y 
Carbono Orgánico Total (COT). 
 
 
 Realizar el ensayo de actividad biológica en Artemia salina para el proceso de 
fotodegradación a las condiciones óptimas y establecer una aproximación al efecto 
tóxico del producto final. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
24 
 
4. MARCO DE REFERENCIA 
 
 
4.1 MARCO DE ANTECEDENTES 
 
La comunidad internacional ha encontrado en la fotocatálisis una alternativa a la 
necesidad de tratar aguas residuales con mezclas complejas de contaminantes orgánicos 
producto de la actividad socioeconómica mundial, principalmente con la característica de  
ser poco biodegradables. 
 
La primera publicación sobre este proceso se realizó en 1976 por Carey denominada 
“Fotodecloración de PCBs en presencia de dióxido de titanio en suspensiones acuosas” 
[20], y a pesar del poco conocimiento sobre el tema, a partir de mediados de los 80 se 
observó un creciente número de publicaciones y patentes en las que se reportaban 
resultados positivos que postulaban la técnica como un proceso universal en el 
tratamiento de aguas, sin embargo, resultados posteriores fueron contradictorios y 
encontraron ciertas limitaciones para producir grandes cantidades de radicales hidroxilo y 
lentitud del proceso en la degradación global.   
 
Los estudios actuales se caracterizan por una visión más conservadora y realista que no 
considera la fotocatálisis como una solución universal. Pero se han identificado 
aplicaciones específicas y concretas en las que la tecnología, desarrollada 
adecuadamente, puede resultar viable y competitiva frente a otras metodologías;  por 
ejemplo, en sustancias no biodegradables para las cuales el tratamiento convencional a 
pesar de ser más económico no es eficiente, al igual que para las mezclas complejas de 
sustancias orgánicas con compuestos tóxicos. 
 
Los fenoles y sus derivados son las sustancias que mayor atención han demandado en 
las investigaciones debido a que su uso indiscriminado en la industria genera descargas 
con elevado contenido, los cuales no pueden ser tratados en las plantas de tratamiento 
convencionales dada sus cualidades bactericidas. A concentraciones de 50 mg/L inhiben 
la reproducción de los microorganismos y a concentraciones de 1g/L destruyen 
completamente la flora y la fauna de las depuradoras. [6] 
 
En la literatura, no se han reportado estudios hasta el momento sobre el Ácido               
3,5-Dinitrosalicílico usando tecnologías avanzadas de oxidación.  Sin embargo, se 
encuentran varias publicaciones sobre el p-nitrofenol que puede ser el compuesto más 
semejante [22].  
 
Finalmente, diversos grupos de investigación han enfocado su estudio en este tema 
buscando cada día mejorar la eficiencia del proceso, el más representativo a nivel mundial 
es el Centro de Investigaciones Energéticas Medioambientales y Tecnológicas (CIEMAT), 
el cual es un organismo público de investigación de excelencia en materias de energía y 
de medio ambiente adscrito a la Secretaria de Estado de Investigación, Desarrollo e 
Innovación perteneciente al Ministerio de Economía y Competitividad del gobierno 
español. Dicho grupo tiene diversos textos y publicaciones donde aportan sus estudios 
sobre los procesos avanzados de oxidación. [23] 
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En Colombia no son muchos los grupos reconocidos en el área, entre los de mayor 
trayectoria se encuentran: el Grupo de Investigación de Procesos Avanzados para 
Tratamientos Químicos y Biológicos (GAOX) de la universidad del Valle (desde 1998) y el 
Grupo de Procesos de Oxidación Avanzada para la Remediación Ambiental de la 
Universidad de los Andes (desde 1999). 
 
En la Universidad Tecnológica de Pereira se encuentra el Grupo de Investigación en 
Fotocatálisis y Estados Sólido (GIFES) el cual en su corta trayectoria ha presentado 
diversos estudios sobre el tratamiento de residuos peligrosos empleados y desechados en 
la actividad académica de la Escuela de Química, como lo son la Fluoresceína Sódica, el 
Resorcinol, el 1-Hidroxi-4 metilbenceno entre otros [24,25,26]; los trabajos de 
investigación actuales se centran en soportar TiO2, sin dejar a un lado la fotocatálisis. 
 
 
4.2 MARCO TEÓRICO  
 
4.2.1 Fotocatálisis heterogénea.  Es un proceso fotoquímico basado en la absorción por 
parte de un sólido (generalmente un semiconductor) de fotones de longitud de onda 
inferior a 387 nm.  La diferencia entre  el orbital molecular ocupado de mayor energía 
(HOMO) de la banda de valencia y el orbital molecular desocupado de menor energía 
(LUMO) de la banda de conducción se denomina la “Banda prohibida” o Band-Gap entre 
las cuales hay una diferencia de energía de 3,02 eV.  Si la energía que proviene del fotón 
es más grande que la de la banda prohibida, se genera una deficiencia de electrones en 
la banda de valencia y una acumulación de los mismos en la banda de conducción, estas 
cargas se transferirán a la superficie del semiconductor, haciendo que los reactantes 
absorban estos pares electrón-hueco, generando de esta manera la fotooxidación.  Tal 
como se muestra en la Figura 1. 
 
El catalizador usualmente más utilizado para este proceso es el denominado Degussa     
P-25, constituido por un 80% de anatasa y 20% de rutilo (estados cristalográficos y 
amorfos, respectivamente del oxido de titanio), y con un área superficial de 50 𝑚2/g [26]. 
 
La formación de los distintos radicales, así como otros procesos que pueden tener lugar la 
fotocatálisis mediante el uso de TiO2 [27]. La primera consecuencia, tras la absorción de 
radiación (UV cercano, λ<387 nm), es la generación de pares electro-hueco ( 𝑒− −   𝑕+) 
que se separan entre la banda de valencia y la de conducción (Esquema 1). Ambos 
migran rápidamente hacia la superficie [28] donde el 𝑕+ es atrapado por trampas de 
energías subsuperficiales y el 𝑒− por trampas superficiales, o bien por trampas externas 
mediante donantes de electrones y captadores de electrones respectivamente. 
 
 
Esquema 1 Reacción entre el semiconductor y un fotón de energía (hv) 
 
𝑇𝑖𝑂2  +   𝑕𝜈  ⟶  𝑒
−  +  𝑕+  
 
Para impedir la recombinación de los pares generados, se requiere que en la reducción y 
la oxidación, estén previamente adsorbidos en la superficie, antes de la excitación del 
catalizador por la radiación. Si el disolvente es oxidorreductorantemente activo (agua) 
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también actúa como donante y aceptor de electrones, de manera que para una superficie 
de TiO2 hidratada e hidroxilada, los huecos atrapados generan radicales  ̇𝑂𝐻 enlazados a 
la superficie (Esquema 2). La fase acuosa y en presencia de oxigeno el agua actúa como 
elemento reductor (donador de electrones). Como consecuencia, tanto el agua y oxigeno 
resultan elementos esenciales en el proceso, no existiendo degradación alguna en su 
ausencia. 
 
 
Esquema 2.  (a) Reacción hueco (𝑕+) – Agua (𝐻2𝑂), (b) Reacción hueco (𝑕
+) – Ion 
hidroxilo ( 𝑂− H) 
 
𝑕+  +  𝐻2𝑂  ⟶   𝑂𝐻
.  +  𝐻+  (a) 
𝑕+ 𝑂𝐻−   ⟶   𝑂𝐻.  (b) 
 
 
Figura 1. Representación del proceso de fotocatálisis heterogénea en una partícula de 
catalizador TiO2 
1 
 
 
 
 
No obstante, debe remarcarse que incluso los electrones y huecos atrapados pueden 
recombinarse rápidamente en la superficie de la partícula. Para prevenir este proceso el 
electrón debe ser capturado por oxígeno molecular preadsorbido formando el radical 
superóxido 𝑂2
∙− . (Esquema. 3) 
 
Esquema 3.  Reacción de formación del radical superóxido 
                                                          
1
 OLLER ALBEROLA, Isabel. Depuración de aguas contaminadas con tóxicos persistentes mediante 
combinación de fotocatálisis solar y oxidación biológica. Tesis Doctoral. Madrid: Universidad de Almería, 
Febrero 2008. 24p. 
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𝑂2 + 𝑒
−   ⟶    𝑂2
∙−
𝑎𝑑𝑠                    
 
 
Las evidencias han demostrado que los radicales  ̇𝑂𝐻 son los principales causantes de 
las reacciones de oxidación de contaminantes orgánicos mediante ruptura progresiva de 
sus enlaces. Es decir; se forman radicales orgánicos libres que pueden reaccionar con 
oxigeno molecular para crear peroxirradicales, iniciándose incluso una serie de reacciones 
de oxidación que conducen a la mineralización completa de los compuestos orgánicos 
contaminantes tratados como se muestra a continuación en la Esquema 4. [29] 
 
 
Esquema 4. (a) Reacción de fragmentación del contaminante (RH), (b) Reacción de 
fragmentación hasta degradación. 
 
(𝑂𝐻).  +   𝑅𝐻  ⟶   𝑅.  +   𝐻2𝑂 (a) 
𝑅.  +  𝑂2   ⟶   (𝑅𝑂2)
. (b) 
 
 
Esquema 5.  Oxidación fotocatalítica de un sustrato orgánico adsorbido. 
 
𝑅𝐻𝑎𝑑𝑠𝑜𝑟𝑏𝑖𝑑𝑜 + 𝑇𝑖𝑂2(𝑕
+)   ⟶  𝑅𝐻+𝑎𝑑𝑠𝑜𝑟𝑏𝑖𝑑𝑜 +  𝑇𝑖𝑂2 
 
 
Cada ion formado subsiguientemente reacciona para formar los intermediarios y los 
productos finales. 
 
 
4.2.2 Parámetros que influyen en el proceso.  
 
4.2.2.1 Radiación y Longitud de onda.   Debido a que el proceso fotocatalítico con TiO2 
como catalizador se inicia por la absorción de fotones de energía igual o superior a       
3,02 eV correspondiente a la energía del band-gap, existe una dependencia en la 
eficiencia del proceso con la longitud de onda incidente, ya que se requieren longitudes 
iguales o inferiores a 400 nm, es decir, longitudes de onda del UV cercano (UV-A).  
Cualquier radiación de estas características tendrá la capacidad de generar en el 
semiconductor un par electrón-hueco.  Por otro lado la potencia emisiva de la radiación 
provee un aprovechamiento óptimo de la energía suministrada. [30, 31, 32,34]. 
 
 
4.2.2.2 Temperatura y pH: Siendo este un proceso activado por un flujo de fotones, la 
variación en la temperatura no afecta significativamente la velocidad de las reacciones 
fotocatalíticas, permitiendo su realización incluso a temperatura ambiente.  La energía de 
activación de la mayoría de los procesos fotocatalíticos es estable entre 20°C≤T≤80°C. 
Esta ausencia de calentamiento es atractiva para las reacciones fotocatalíticas que se 
llevan a cabo en medios acuosos, y en particular para propósitos medioambientales 
(purificación fotocatalítica de agua).  
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No hay necesidad de malgastar energía en calentar agua que posee una alta capacidad 
calorífica. Esto explica por qué la fotocatálisis es más económica que la incineración [38] 
 
Aparentemente el pH no afecta notablemente este tratamiento ya que se han obtenido 
buenos resultados empleando TiO2 a diferentes rangos de pH, pero también se ha 
comprobado que éste afecta el tamaño de las partículas, la carga superficial y las 
posiciones de los máximos y mínimos de las bandas del TiO2 debido a su carácter 
anfotérico. Debe trabajarse a un pH diferente al punto isoeléctrico para el TiO2 (pH 7), 
donde la superficie del óxido no está cargada. [3, 33, 35] 
 
Normalmente, el proceso de fotocatálisis es más eficiente en medio ácido (3 ≤ pH ≤ 5); 
este afecta las propiedades superficiales del catalizador y a la forma química del 
compuesto a degradar. [36] 
 
 
4.2.2.3 El catalizador: Cuanto mayor sea la dosis del catalizador, mayor será en principio 
la eficiencia obtenida, si bien el efecto de la turbidez ocasionada por sus partículas 
también aumenta, dificultando la difusión de la luz ultravioleta. [33]  
 
La estructura cristalina del TiO2 más estable termodinámicamente es la estructura del 
rutilo. Sin embargo, la estructura que presenta mayor actividad fotocatalítica es la 
anatasa, que es utilizada de manera habitual para aplicaciones de descontaminación 
ambiental, esto ha sido atribuído, entre otras razones, a la mayor capacidad de 
fotoadsorción de la anatasa por oxígeno molecular y sus formas ionizadas y a su baja 
rapidez relativa de recombinación de pares hueco-electrón [37].  La figura 2 muestra las 
estructuras cristalinas mencionadas. 
 
 
Figura 2.  Estructura cristalina de la anatasa (a) y del rutilo (b). 2 
 
 
Las dos formas presentan un sistema cristalino tetragonal, pero con parámetros de red 
diferentes  como lo presenta la Tabla 1 
 
                                                          
2
 FERNANDEZ, Pilar. Propiedades coloidales de partículas de Ti𝑂2: aplicación al tratamiento fotocatalítico 
solar de aguas. Tesis doctoral. Madrid: Universidad de Granada, Departamento de física aplicada, Diciembre 
2003. 27 p. 
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Tabla 1. Valores de los parámetros de red de rutilo y anatasa 3 
 
Parámetros 
de red 
 
Estructura 
cristalina 
 
a (a°) c (a°) 
 
Rutilo 
 
Anatasa 
 
Tetragonal 
 
Tetragonal 
4,594 
 
3,785 
2,958 
 
9,514 
 
 
4.2.2.4 Agente oxidante: Los huecos generados en la fotocatálisis producen radicales 
hidroxilo en la interfase del semiconductor con el agua.  Por otro lado, los electrones 
generados requieren una especie aceptadora de electrones, evitando de esta forma la 
recombinación de éstos con los huecos.  Así, el oxígeno molecular actúa como aceptor de 
electrones generándose el radical superóxido, promotor de más radicales hidroxilos.  La 
presencia de oxígeno es por tanto esencial para que se produzca una oxidación efectiva. 
Por otro lado, una aireación controlada permite la continua suspensión del catalizador en 
la disolución, favoreciendo una degradación más homogénea. [33].   
 
Después del oxígeno, el  peróxido de hidrógeno es el agente oxidante más extensamente 
estudiado. En la gran mayoría de los casos, la velocidad del proceso aumenta de acuerdo 
con la siguiente secuencia: 𝑂2 < 𝐻2𝑂2 < (𝐻2𝑂2 + 𝑂2). Ya que este cumple eficientemente 
con dos funciones: aceptor de electrones y capturador de huecos. Además, es capaz de 
oxidar directamente algunos de los intermediarios, generando en el proceso radicales •OH 
adicionales [38].  Como se puede observar en el esquema que se presenta a 
continuación: 
 
 
Esquema 6. (a) Reacción peróxido de hidrogeno (𝐻2𝑂2) – hueco de banda de valencia      
(b) reacción de 𝐻2𝑂2– electron de banda de conducción (c) reacción de 𝐻2𝑂2 - radical 
superóxido  𝑂2•
− .  
 
𝐻2𝑂2  +  𝑕
+   ⟶    2 • OH  (a)     
𝐻2𝑂2  +  𝑒
−   ⟶    𝑂𝐻 −  +  • OH   (b)                     
𝐻2𝑂2  +  𝑂2•
−   ⟶   𝑂2  +   (𝑂𝐻)
−  +  • OH   (c) 
 
 
4.2.2.5 Cinética de la reacción: Esta depende de la concentración del contaminante a 
degradar y de la intensidad de la  energía que llegue a la disolución (fotones) sea 
suficiente para generar la formación del par electrón – hueco. [39] 
                                                          
3
 FERNANDEZ, Pilar. Propiedades coloidales de partículas de Ti𝑂2: aplicación al tratamiento fotocatalítico 
solar de aguas. Tesis doctoral. Madrid: Universidad de Granada, Departamento de física aplicada, Diciembre 
2003. 28 p. 
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El rendimiento cuántico es igual a la relación de la velocidad de  reacción en moléculas 
convertidas por segundo y directamente relacionada con la eficiencia instantánea de un 
sistema fotocatalítico. Es difícil conocer el rendimiento cuántico de una reacción 
heterogénea, porque la luz no solo se absorbe sino que se dispersa; por ese motivo se 
usa muchas veces el rendimiento cuántico aparente, reemplazando la intensidad 
absorbida por la intensidad incidente [40].   
 
 
4.2.2.6 Reactores: Tradicionalmente se han clasificado los diferentes sistemas de 
aprovechamiento de la radiación solar o colectores solares, dependiendo del grado de 
concentración alcanzados con ellos. La relación de concentración (RC) puede ser definida 
como la relación entre la abertura o área de superficie de captación y el área del reactor. 
Esta RC influye directamente en la temperatura del sistema y, de acuerdo con este 
criterio, los colectores se clasifican en tres tipos: sin concentración o baja temperatura, 
concentración media o baja temperatura y alta concentración o temperatura elevada. Esta 
tradicional clasificación considera únicamente el rendimiento térmico de los colectores 
solares. Sin embargo, en aplicaciones fotocatalíticas este factor es irrelevante ya que la 
adsorción de los reactivos en el catalizador se ve favorecida con la temperatura, ya que 
es un proceso exotérmico espontáneo y lo realmente importante es la cantidad de 
radiación de longitud de onda que se recoge. 
 
Una de las cuestiones más importantes en el diseño de reactores es la decisión entre 
sistemas de colectores de concentración o sin concentración.  Los primeros tienen la 
ventaja de tener un área reactor-tubos menor, lo que puede significar un circuito menor y 
con mayor posibilidad de manejar y manipular el agua a tratar, y los segundos tienen la 
ventaja de aprovechar las dos componentes de la radiación UV (directa y difusa) y por 
consiguiente su eficiencia puede llegar a ser muy alta, su elaboración puede ser mucho 
más económica que los colectores de concentración.  Su única desventaja es su flujo 
laminar o de transferencia de materia. [41,42].   
 
Unos de los colectores sin concentración más utilizada y atractiva para el desarrollo de 
investigaciones lo constituyen los colectores cilindro parabólico compuesto (CPCs), son 
unos sistemas estáticos con una superficie reflectante (aluminio) enfocada hacia un 
fotorreactor cilíndrico siguiendo una involuta; toda luz que llega a la apertura del colector 
será reflejada sobre el reactor si el ángulo de incidencia es menor del ángulo de 
aceptancia del CPS Figura 3. Estos dispositivos proporcionan una de la mejores ópticas 
para los sistemas de baja concentración, pudiendo además ser diseñados con una 
relación de concentración (RC = 1). [33, 34] 
 
Gracias al diseño de su superficie reflectante, casi toda la radiación que llega al área de 
apertura del colector (no sólo la directa, también la difusa) puede ser recogida y estar 
disponible para el proceso fotocatalítico en el reactor. La radiación UV reflejada por el 
CPC es además distribuida alrededor de la parte trasera del tubo fotorreactor y como 
resultado la mayoría de la circunferencia del tubo fotorreactor se encuentra iluminada. 
Es importante resaltar también que en estos reactores sin concentración se tiene una 
relación lineal entre la velocidad de la reacción y la intensidad de irradiación incidente. 
Todos estos factores contribuyen a un excelente comportamiento de los colectores CPCs 
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en las aplicaciones fotocatalíticas solares [44].  En la Figura 4 se muestra un prototipo de 
estos reactores sin concentración. 
  
 
Figura 3. Radiación solar reflejada en un colector CPC 4 
 
 
 
 
Figura 4. Colector cilindro parabólico (CPC) 5 
 
 
 
4.2.3 Mediciones Químicas. Para poder verificar la viabilidad del proceso fotocatalítico 
como técnica para la degradación de contaminantes, resulta importante demostrar la 
eliminación no solo de los compuestos iniciales, sino también de todos los compuestos 
                                                          
4
 GARCES, Luis. MEJIA, Edwin. SANTAMARIA, Jorge. Las fotocatálisis como alternativa para el tratamiento 
de aguas residuales. Medellín: Corporación universitaria Lasallista, Revista Lasallista de Investigación, 
Junio 2004 Vol.1, No.1. 
 
5
 GIFES. Colector solar (CPC). Pereira: Universidad Tecnológica de Pereira. 2012. 
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intermediarios que se generen, hasta la completa desaparición de todos los compuestos 
no deseables. Esto se logra utilizando una gran variedad de mediciones químicas; las 
más importantes se describen brevemente a continuación. 
 
 
4.2.3.1  Demanda Química de Oxígeno (DQO). Es la medida del oxígeno necesario para 
oxidar la materia orgánica e inorgánica susceptible de oxidación contenida en una 
muestra. Su determinación se basa en la oxidación química de la materia orgánica e 
inorgánica que se encuentra en el agua, en un medio fuertemente ácido con una solución 
valorada de dicromato de potasio. Los valores de este parámetro están asociados al 
grado de avance de la oxidación de los contaminantes, por lo que la determinación 
seriada de DQO es una herramienta útil de seguimiento del proceso.  
 
 
4.2.3.2  Demanda Bioquímica de Oxígeno (DBO). Este parámetro se obtiene mediante 
una prueba empírica estándar, y mide la cantidad de oxígeno utilizado para la 
biodegradación de materia orgánica e inorgánica contenida en una muestra. El oxígeno se 
consume también en la oxidación de materia inorgánica como sulfuros o sales ferrosas. 
La prueba usa un tiempo fijo de incubación; la medición de oxígeno consumido en un 
período de 5 días (DB𝑂5) es la más comúnmente empleada. Puede medirse también el 
oxígeno consumido hasta que no haya modificación alguna en la concentración de éste, lo 
que puede tomar entre 30 y 90 días de incubación (DBO ultima). El procedimiento es 
sencillo: se determina el oxígeno disuelto al inicio y al final del tiempo de incubación 
preestablecida. La DBO es simplemente la diferencia entre la concentración inicial y final 
de oxígeno disuelto. 
 
 
4.2.3.3  Carbono Orgánico Total (COT). El carbono orgánico total mide la cantidad de 
dióxido de carbono producida en la mineralización total de una muestra. A diferencia del 
DQO, su valor es independiente del estado de oxidación de los compuestos presentes en 
el sistema. Por ejemplo, iguales concentraciones de CH4, CH3OH o CH2O dan idénticos 
valores de COT.  
 
El COT se determina inyectando una porción de la muestra en una cámara de reacción a 
alta temperatura, la cual está empacada con un catalizador oxidante. El agua es 
vaporizada y el carbón orgánico es oxidado a CO2 y agua. El CO2 generado es 
transportado por el gas portador y el complejo coloreado (azul) formado es medido en un 
espectrofotómetro a 585 nm. Esta medición proporciona la cantidad de carbón total, por lo 
que el carbón inorgánico debe ser determinado de manera separada y el COT obtenido 
por diferencia. La determinación del COT es un índice del grado de avance de la 
oxidación, y una herramienta indispensable para el seguimiento del proceso fotocatalítico. 
[36, 43] 
 
 
4.2.4 Toxicidad. La determinación de la toxicidad provee una prueba clave de la 
eficiencia de un proceso de degradación fotocatalítica, cuyo resultado esperado es la 
generación de una matriz libre de efectos nocivos sobre el ambiente. En el caso del agua, 
el producto deseable es un efluente que pueda ser vertido en cualquier cuerpo receptor 
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sin afectar a ninguna de las especies del ecosistema. La determinación de toxicidad es 
también un parámetro vital en el acoplamiento de los procesos de degradación 
fotocatalítica con tratamientos biológicos. 
 
4.2.4.1 Artemia Salina: son camarones minúsculos de cuerpo blando, de color carmelita 
y transparente a la luz; pertenecen al Phylum Arthropoda, clase Crustaceae, subclase 
Branchiopoda. Se conocen comúnmente por el nombre de Artemia, también llamados 
“monos de mar” o “brine shrimp” en inglés [45].  El género Artemia está compuesto por 
varias especies, de las cuales se han identificado al menos cinco especies bisexuales y 
varias poblaciones partenogenéticas, entre ellas Artemia salina Leach, Artemia persimilis 
Piccinelli y Prosdocimi, Artemia franciscana Kellogg (bisexuales) y Artemia 
partenogenetica Bowen y Sterling [46].   
 
Estas especies se encuentran distribuidas en todo el mundo en aguas de elevada 
salinidad, pueden crecer a temperaturas entre 6 y 35ºC. Se alimentan de algas y bacterias 
y son fuente de alimento para peces, pájaros y varios invertebrados. Las hembras 
producen huevos que, en condiciones externas favorables, eclosionan produciendo larvas 
de un tamaño aproximado de 1 mm. Los huevos también pueden formar quistes y 
permanecer en esta forma por un año o más. Las artemias se convierten en adultos 
transcurridas 6 a 8 semanas, alcanzando un tamaño promedio de 7mm. [47].   
 
 
Figura 5.  Artemia Salina 6 
 
 
 
La Artemia es hasta la fecha el único género animal en todo el mundo cuyo estado 
criptobiótico (quistes) está disponible comercialmente de manera continua, como fuente 
de alimentos para peces y crustáceos en acuicultura. Esto ha constituido un elemento 
clave en su utilización en ensayos biológicos. 
                                                          
6 PEREZ, Oriela y LAZO, Fanny. Ensayo de Artemia: útil herramienta de trabajo para ecotoxicologos y 
químicos de productos naturales. Cuba: Grupo de plagas agrícolas CENSA, Vol 22. 2010. 39 p. 
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Por razones prácticas, las especies con un estado criptobiótico, durante su ciclo de vida 
son más adecuadas para el desarrollo de un bioensayo estándar. La disponibilidad 
permanente de huevos (quistes) a partir de los cuales pueden ser obtenidas las larvas 
ofrece las siguientes ventajas: 
 
 No hay necesidad de mantener una colonia viva permanentemente. 
 Las pruebas pueden realizarse dónde y cuándo sea necesario. 
 Se dispone siempre de un número suficiente de individuos de la misma edad y 
condición fisiológica. 
 
 
4.2.5 Espectroscopia ultravioleta (UV).   La mayoría de moléculas orgánicas y grupos 
funcionales son transparentes en el segmento de el espectro electromagnético que 
nosotros llamamos el ultravioleta (UV) y región visible (VIS) es decir, las regiones donde 
la longitud de onda van desde (190-800) nm. Por consiguiente, la espectroscopia de 
absorción es de utilidad limitada en este rango de longitudes de onda. Sin embargo, en 
algunos casos podemos obtener información útil a partir del espectro de las regiones. Que 
la información cuando se combina con el detalle proporcionado por infrarrojos y el 
espectro de resonancia magnética nuclear, puede dar lugar a importantes propuestas 
estructurales. 
 
Las moléculas absorben generalmente radiación ultravioleta o visible en forma de una o 
más bandas de absorción electrónica. Cada una de las cuales consta de un número muy 
grande de rayas discretas pero muy próximas unas de otras. Cada raya se debe a la 
transición de un electrón desde el estado fundamental a uno de los muchos estados de 
energía vibracionales y rotacionales asociados con cada estado de energía electrónica 
excitado. Debido al gran numero de estados vibracionales y rotacionales posibles, sus 
energías difieren muy poco entre sí, y por tanto es muy grande el número de rayas 
contenidas en una banda típica y muy pequeña la separación entre ellas. Como se 
muestra en la Figura 6. 
 
Además, en presencia de moléculas de disolventes, se modifican de forma irregular las 
energías de los diversos niveles vibracionales. Así pues, la energía de un estado en un 
conjunto de moléculas adquiere una distribución gaussiana; el resultado es el 
ensanchamiento de la raya. Este efecto es más pronunciado en disolventes polares. [48].   
 
 
Absorción por compuestos orgánicos. Dos tipos de electrones son responsables de 
que las moléculas orgánicas absorban radiación ultravioleta y visible: (a) electrones 
compartidos que participan directamente en la formación de enlaces y que están 
asociados a más de un átomo y (b) electrones externos no compartidos, localizados 
preferentemente en torno a átomos como oxigeno, halógenos, azufre y nitrógeno. 
 
Las longitudes de onda a las que absorbe una molécula orgánica dependen de la fuerza 
con que retiene a sus distintos electrones. Así, los electrones compartidos de enlaces 
sencillos tales como carbono-carbono o carbono-hidrogeno están tan fuertemente sujetos 
que para excitarlos se requiere una energía que corresponde a la longitudes de onda de 
la región del ultravioleta de vacio (por debajo de 180 nm). Los espectros de enlaces 
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sencillos casi no se han utilizado en análisis por las dificultades experimentales que se 
encuentran para trabajar en esta región. Estas dificultades se pueden atribuir al hecho de 
que tanto los componentes de cuarzo como los atmosféricos absorben radiación por 
debajo de 180 nm, circunstancias que exigen el uso de espectrofotómetros de vacío, 
equipados con óptica de fluoruro de litio. Los compuestos orgánicos que contienen dobles 
o triples enlaces presentan, por lo general, picos de absorción útiles en la región 
fácilmente accesible del ultravioleta, porque los electrones de enlaces no saturados están 
relativamente poco sujetos y por tanto son fácilmente excitados. Los grupos funcionales 
orgánicos no saturados que absorben en las regiones del ultravioleta y visible se llaman 
cromóforos. En la Tabla 2 se recogen algunos cromóforos comunes y la localización  
aproximada de sus máximos de absorción; al margen se representan algunos espectros 
de ellos. 
 
 
Figura 6. Transiciones electrónicas con las transiciones vibracionales superpuestas. 7 
 
 
 
 
 
Los compuestos orgánicos que contienen azufre, bromo y yodo también absorben en la 
región del ultravioleta, ya que estos elementos tienen electrones no compartidos algo 
sueltos, que son más fáciles de excitar que los electrones compartidos de un enlace 
saturado, y por tanto más fáciles de excitar mediante absorción de fotones. [49]   
 
 
Tabla 2. Características de absorción de algunos cromóforos orgánicos comunes. 8 
 
                                                          
7
 PAVIA, Donald. LAMPMAN, Gary. KRIZ, George. Introduction to spectroscopy. Washington: Departamento 
de química, 3 edición.  355 p. 
8
 SKOOG, Douglas.  WEST, Donald. HOLLER, James. Fundamentos de Química Analítica. España: Editorial 
McGRAW-HILL, cuarta edición. 2001. 564 p. 
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Cromóforo Disolvente 𝛌𝐦á𝐱 (nm) 𝛆𝐦á𝐱 
Alqueno n-Heptano 177 13000 
Alqueno conjugado n-Heptano 217 21000 
Alquino n-Heptano 
178 
196 
225 
10000 
2000 
160 
Carbonilo 
n-Hexano 
 
n-Hexano 
186 
280 
180 
293 
1000 
16 
Grande 
12 
Carboxilo Etanol 204 41 
Amido Agua 214 60 
Azo Etanol 339 5 
Nitroso Etil éter 
300 
665 
100 
20 
Nitrato Dioxano 270 12 
Aromático n-Hexano 
204 
256 
7900 
200 
 
 
4.2.6 Ácido 3,5-Dinitrosalicico (DNS o DNSA).  El DNS es un compuesto con un anillo 
bencénico tetrasubstituido por dos grupos nitro, un hidroxilo y un carboxilo figura 7, 
nombrada por la IUPAC como acido 2-hidroxi-3,5-dinitrobenzoico; es un sólido de color 
amarillo, inodoro con punto de fusión de 182ºC, altamente soluble en alcohol y 
moderadamente en agua.  Su fórmula molecular es C7H4N2O7 y peso molecular         
228,12 g/mol. Este reacciona en la reducción de azucares y otras moléculas reductoras 
para formar acido 3-amino-5-nitrosalicilico, que absorbe luz con fuerza a 540nm [50].   
 
El DNS se introdujo primero como un método para detectar sustancias reductoras en la 
orina y desde entonces ha sido ampliamente utilizado, por ejemplo, para cuantificar 
niveles de carbohidratos en sangre. Se utiliza principalmente en el ensayo de alfa-
amilasa. Sin embargo los métodos enzimáticos son generalmente preferidos a DNS 
debido a su especificidad [51].   
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 7. Estructura del Ácido 3,5 – Dinitrosalicilico 9 
                                                          
9
 Estructura del Ácido 3,5-Dinitrosalicílico.  ACD/CHEMSKETCH (Freeware)  Versión 11.02.  [Consulta: 10 
abril de 2012].  
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4.2.6.1 Uso del ácido 3,5-dinitrosalicílico (DNS) para la determinación de azúcares 
reductores en procesos de hidrólisis de azúcares no reductores.  El seguimiento de 
la velocidad de hidrólisis enzimática se ha controlado por medio de la determinación del 
contenido de azúcares reductores solubles, producidos en el baño residual a diferentes 
tiempos.  Para ello se ha utilizado el DNS como reactivo sensible a los productos de 
reacción, empleando glucosa como reactivo patrón para la obtención de la curva de 
calibrado del método.  Este procedimiento se fundamenta en la reacción de los grupos 
reductores de los productos de reacción catalítica con el reactivo oxidante DNS. 
 
El reactivo consiste en una disolución formada por los siguientes compuestos: ácido     
3,5-Dinitrosalicílico (ácido 2-hidroxi-3,5-dinitrobenzóico), que actúa como oxidante;  Sal de 
Rochelle (tartrato sódico-potásico), que impide la disolución de oxígeno en el reactivo e 
hidróxido sódico, que aporta el medio requerido para que se produzca la reacción redox.  
De esta forma, el DNS se reduce, en presencia del grupo reductor de la glucosa, 
formando el ácido 3-amino-5-nitrosalicílico, mientras que el grupo aldehído reductor se 
oxida, para formar un grupo carboxílico.  En este método analítico el DNS está en exceso 
frente a los grupos reductores y en todas las muestras se adiciona la misma cantidad de 
tal forma que mayores concentraciones de azúcares reductores provocan una mayor 
coloración de la muestra.  Estas diferencias de coloración pueden determinarse por 
espectrometría visible, a la longitud de onda de máxima absorbancia de 540 nm [1].   
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5. METODOLOGIA 
 
 
5.1 RECOLECCIÓN DE DESECHOS 
Los desechos producidos en la práctica de laboratorio de fisicoquímica II: “Cinética 
enzimática: inversión de la sacarosa”, de la Escuela  de Química de la Universidad 
Tecnológica de Pereira, son recolectados en un frasco ámbar y almacenados en un lugar 
fresco y seco. 
 
 
5.2 ENSAYO DE SATURACIÓN DEL DIÓXIDO DE TITANIO 
Teniendo en cuenta que el seguimiento de la degradación se lleva a cabo mediante 
espectrofotometría, las condiciones de operación se limitan a los requerimientos de la 
técnica;  entre ellos se encuentra que el límite de máxima absorbancia para el equipo es 4 
y el rango de lectura más confiable está alrededor de 1 y menores.  Bajo estos 
parámetros, para encontrar la concentración máxima de trabajo del Ácido                      
3,5-Dinitrosalicílico (DNS), que sature el Dióxido de Titanio (TiO2) y además esté dentro 
de los valores permitidos de absorbancia según lo mencionado anteriormente, se realizó 
el siguiente procedimiento: 
 
a) Se preparó un patrón de DNS a 10000 ppm (A esta concentración salen los desechos 
de los laboratorios) el cual se diluyó hasta alcanzar una concentración de 1000 ppm;  
de esta dilución, en beakers de 500 mL se tomaron tres alícuotas de 300 mL y se 
prepararon tres suspensiones diferentes con TiO2 (0,5 g/L; 0,7 g/L y 1 g/L).  
Posteriormente se sometieron a agitación en el Reactor tipo Batch sin radiación UV;  
se tomaron muestras cada hora durante cuatro horas, las cuales se filtraron con un 
un filtro Fisherbrand de poro 0,22 µm y se midió la absorbancia a 370 nm.  De cada 
una de las muestras se observó el comportamiento de la absorbancia: un valor de 4 
indica que se debe diluir aún más el DNS. 
 
b) Se tomó una concentración de TiO2 constante y se prepararon diferentes diluciones 
de baja concentración de los desechos (5; 7,5; 10; 20; 25 y 35 ppm);  luego se 
sometieron nuevamente a agitación en el Reactor sin radiación UV.  Finalmente se 
tomaron muestras cada 30 minutos hasta encontrar una concentración de DNS a la 
cual se observara a 370 nm una absorbancia alrededor de 1 que a través del tiempo 
no disminuyera progresivamente.  Cada ensayo se realizó por cuadruplicado.  La 
concentración escogida fue 20 ppm. 
 
 
5.3 PREPARACIÓN DE SOLUCIÓN MADRE DE ÁCIDO 3,5-DINITROSALICÍLICO 
(20PPM) 
En un matraz aforado de 2 L se preparó una solución de NaOH 2 N mediante la dilución 
de 40 g de NaOH Comercial en agua destilada.  Posteriormente se pesaron 0,04 g de 
DNS anhidro y se diluyeron en la solución de hidróxido preparada previamente.  
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5.4 MÁXIMO DE ABSORCIÓN 
A tres alícuotas de 50 mL de solución madre a 20 ppm se ajustó el pH a 4, 6 y 8 
respectivamente, a las cuales se realizó un barrido espectral entre 240-600 nm en un 
espectrofotómetro UV (Evolution 60 Thermo Scientific).  En  cada caso, se seleccionó la 
longitud de onda con el pico más representativo. 
 
 
5.5 CURVA DE CALIBRACIÓN. 
Se prepararon patrones de concentraciones 1, 5, 7.5, 10, 15, 20, 25 ppm tomando los 
volúmenes correspondientes de la solución madre a 20 ppm y transfiriéndolos a matraces 
de 25 mL con adición de agua destilada para su aforo. En el menú Cuantificación del 
Espectrofotómetro UV (Evolution 60. Thermo Scientific) se midieron las absorbancias de 
cada uno de ellos a la longitud de onda hallada en el numeral 5.4. Finalmente se 
representaron gráficamente los datos de Absorbancia (nm) vs Concentración (mg DNS/L) 
para obtener la ecuación de la curva de calibración. 
 
 
5.6 CUANTIFICACIÓN 
El estudio de degradación se llevó a cabo mediante espectrofotometría UV realizando el 
siguiente procedimiento: 
 
Se ingresó a la pantalla de cuantificación del espectrofotómetro Evolution 60 (Thermo 
Scientific), se eligió la longitud de onda de operación (hallada en el numeral 5.4) según el 
pH de la muestra y se ajustó el cero de absorbancia con agua destilada como blanco. 
Para cada una de las pruebas se tomaron alícuotas de 5 mL de la solucion, se filtraron 
con un filtro Fisherbrand de poro 0,22 µm en una celda de cuarzo, finalmente se tabularon 
los datos de absorbancia obtenidas y con base a las curvas de calibración preparadas en 
el numeral 5.5, se realizó el respectivo tratamiento matemático en Microsoft Office Excel 
2007 para determinar información importante como concentraciones iniciales, finales y 
porcentaje de degradación. 
 
 
5.7 DETERMINACIÓN DEL TIEMPO DE OPERACIÓN EN EL REACTOR ARTESANAL 
TIPO BATCH 
 
Con el objetivo de determinar el tiempo requerido para el proceso de degradación dentro 
del cual se observara una disminución significativa en la absorbancia del DNS a la 
longitud de onda de máxima absorción para la solución a pH 4 según el procedimiento 
realizado en el numeral 5.4, se llevó a cabo el siguiente procedimiento: 
 
Al azar, se escogieron las condiciones 300 mg/L de H2O2, 0,5 g/L de TiO2 y pH 4 para 
realizar una degradación en el reactor tipo batch por duplicado (Figura 8) en presencia de 
radiación UV.  En un beaker de 400 mL se tomaron 100 mL de solución madre de DNS a 
20 ppm;  se ajustó el pH a 4, se adicionaron 0,05 g de TiO2 y 0,04 mL de H2O2 al 50%;  se 
sometió a agitación durante 20 minutos en agitadores magnéticos sin presencia de 
radiación para homogenizar la suspensión;  pasado este tiempo se tomó una alícuota de  
5 mL y se realizó el proceso de cuantificación descrito en el numeral 5.6;          
posteriormente se sometió a radiación UV en el reactor artesanal tipo batch el cual tiene   
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3 lámparas de luz negra de 15 W cada una, se tomaron muestras cada 30 minutos (a 
cada muestra se realizó el mismo proceso de cuantificación anterior) y el punto final del 
proceso se determinó por la lectura de absorbancia estable. 
 
 
Figura No. 8  Reactor Tipo Bach.  Escuela de Química. Universidad Tecnológica de 
Pereira. 10 
 
 
 
 
5.8 DETERMINACIÓN DE LAS MEJORES CONDICIONES DE DEGRADACIÓN DEL 
ÁCIDO 3,5-DINITROSALICÍLICO 
Con base a la metodología descrita en el numeral 5.7 para la determinación del tiempo de 
operación, se realizaron 27 ensayos con sus respectivas réplicas en los que se tuvieron 
en cuenta las posibles combinaciones de los parámetros a evaluar, es decir, pH, 
concentración de H2O2 y TiO2 (Tabla 3);  la muestra a degradar en estos ensayos fue 
solución madre de DNS a 20 ppm.   
 
Para determinar los porcentajes de degradación, se tomaron 2 absorbancias principales:  
la primera después de homogenizar la suspensión de contaminante con pH ajustado, 
H2O2 y TiO2 y la segunda después de 4 horas en el reactor con agitación y radiación UV 
permanente.  Finalmente se depuraron los datos obtenidos mediante un análisis de 
varianza ANOVA multifactorial en el Software Sthatgraphics Centurion XV versión 15.2.05 
para relacionar las condiciones de degradación del Ácido 3,5-Dinitrosalicílico con los 
porcentajes obtenidos y elegir las mejores. 
 
  
 
                                                          
10
 GIFES. Reactor Tipo Bach. Pereira: Universidad Tecnológica de Pereira. 2012.  
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Tabla No. 3 Combinaciones de  H2O2, TiO2 y pH para determinar las condiciones óptimas 
de degradación 
 
MUESTRA 
H2O2 
(ppm) 
TiO2 
(g/L) 
pH 
1 300 0,5 4 
2 300 0,5 6 
3 300 0,5 8 
4 300 0,7 4 
5 300 0,7 6 
6 300 0,7 8 
7 300 0,9 4 
8 300 0,9 6 
9 300 0,9 8 
10 500 0,5 4 
11 500 0,5 6 
12 500 0,5 8 
13 500 0,7 4 
14 500 0,7 6 
15 500 0,7 8 
16 500 0,9 4 
17 500 0,9 6 
18 500 0,9 8 
19 700 0,5 4 
20 700 0,5 6 
21 700 0,5 8 
22 700 0,7 4 
23 700 0,7 6 
24 700 0,7 8 
25 700 0,9 4 
26 700 0,9 6 
27 700 0,9 8 
 
 
5.9 DETERMINACIÓN DE LA CINÉTICA DE DEGRADACIÓN DEL ÁCIDO                  
3,5-DINITROSALICÍLICO EN EL REACTOR ARTESANAL TIPO BATCH 
Con las condiciones encontradas en el numeral 5.8 (pH 4, 300 mg/L de H2O2 y 0,7 g/L de 
TiO2) se realizó el estudio de la velocidad a la cual se degradaba el DNS;  para ello, se 
realizó el mismo procedimiento empleado anteriormente para encontrar las condiciones 
óptimas, con la siguiente variación: 
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Inicialmente se realizó la degradación tomando muestras de 5 mL cada hora durante 4 
horas para determinar los momentos críticos del proceso;  conocido esto, se llevó a cabo 
nuevamente el proceso tomando muestras de 3 mL cada 2 minutos; este tiempo de 
muestreo se fue extendiendo en la medida en que se observaba una variación pequeña 
en la absorbancia entre una muestra y otra.  A cada muestra se realizó el proceso de 
cuantificación descrito en el numeral 5.6.  Al finalizar, teniendo en cuenta la curva de 
calibración preparada en el numeral 5.5. se procedió con el tratamiento matemático para 
encontrar la concentración en cada momento y posteriormente el orden de la reacción. 
 
 
5.10 ANÁLISIS EN EL REACTOR HELIOFOTOCATALITICO CILINDRO 
PARABÓLICO COMPUESTO (CPC) 
Con base a la mejor condición de degradación encontrada en el numeral 5.8 (pH 4, 300 
ppm H2O2 y 0,7 g/L de TiO2), a 16 L de agua aproximadamente, se adicionaron 646 mL de 
los desechos producidos por la actividad académica en la práctica de laboratorio de 
fisicoquímica II “Cinética enzimática: inversión de la sacarosa”, se ajustó el pH a 4, se 
agregaron 11,2 g de TiO2 (Merck) y 6,67 mL de H2O2 comercial al 50%; esta suspensión 
se preparó en el tanque de almacenamiento del Reactor Heliofotocatalítico tipo CPC 
ilustrado en la Figura 3.  Para el respectivo análisis, se tomaron muestras de 5 mL cada 
30 minutos a partir del momento en que se puso a recircular la disolución del 
contaminante por todo el sistema,  la cuantificación se llevó a cabo siguiendo el 
procedimiento del numeral 5.6, para observar la velocidad de degradación bajo una fuente 
de radiación natural. 
 
 
Figura No. 3  Colector cilindro parabólico (CPC) 5 
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5.11 DEMANDA QUÍMICA DE OXÍGENO (DQO), DEMANDA BIOLÓGICA DE 
OXÍGENO (DBO5) Y CARBONO ORGÁNICO TOTAL (COT) 
 
5.11.1 Muestras para análisis DQO, DBO5 y COT.  Se tomaron 4 muestras de 100 mL 
cada una para la realización de los tres análisis, posteriormente se ajustaron las 
condiciones según los requerimientos de cada prueba;  las muestras son: 
 
 Solución madre de Ácido 3,5-Dinitrosalicílico a 20 ppm 
 Solución madre de Ácido 3,5-Dinitrosalicílico después del tratamiento en el Reactor 
Artesana Tipo Batch. 
 Solución de Desechos recogidos en los laboratorios a 10.000 ppm, pero diluidos hasta 
20ppm. 
 Solución de Desechos después del tratamiento en el reactor heliofotocatalítico tipo 
CPC. 
 
 
5.11.2 Demanda Química de Oxígeno (DQO).  En tubos con tapa rosca se tomó 3mL de 
cada una de las muestra diferenciadas en el numeral 5.11.1, 2mL de Dicromato de 
Potasio (K2Cr2O7) 0,1N y 3mL de solución buffer HgSO4-H2SO4, se tapó y se agitó 
cuidadosamente;  luego se llevó al digestor, durante 2 horas y se dejó enfriar una hora 
más a temperatura ambiente. Pasado este periodo de tiempo se tituló el exceso de 
K2Cr2O7 con solución Sulfato Ferroso Amoniacal (FAS) estandarizado previamente, 
utilizando 2 o 3 gotas de ferroína como indicador. El punto final se observa con un cambio 
de color de azul verdoso a rojo ladrillo.  Finalmente se realizaron los cálculos pertinentes. 
 
 
5.11.3 Demanda Biológica de Oxigeno (DBO5).  En vasos Winkler de 300mL se 
tomaron alícuotas de 5, 10 y 15mL de cada una de las muestras previamente ajustadas a 
pH neutro;  se inocularon con 3 mL de agua residual doméstica y se aforó con agua 
saturada previamente con Oxígeno mediante burbujeo durante dos horas y enriquecida 
con sulfato de magnesio, cloruro de calcio, cloruro férrico y solución buffer de fosfato en 
proporción 1mL de cada nutriente por litro de agua;  antes de incubar las muestras a 20°C 
durante 5 días, se determinó el oxígeno disuelto inicial de cada una. Pasado este tiempo 
se midió el oxigeno disuelto final.   Finalmente se realizaron los cálculos pertinentes. 
 
 
5.11.4 Carbono Orgánico Total (COT). Este estudio se realizó siguiendo el método del 
Test en cubetas de COT (Merck): 
  
Se tomaron 25 mL de muestra en un beaker de 50 mL, se ajustó el pH (igual o inferior a 
2,5);  se adicionaron 3 gotas de Reactivo TOC-1K y se agitó la solucion durante 10 min a 
velocidad media;  transcurrido este tiempo, se adicionó una microcucharada de Reactivo 
TOC-2K;  se tapó la cubeta con tapa de aluminio, se invirtió y se calentó a 120 °C en un 
termoreactor durante 2 horas;  se dejó enfriar a temperatura ambiente por 1 hora e  
inmediatamente se realizó la lectura de la absorbancia a 585 nm en un espectrofotómetro 
GENESYS 5. 
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Para la realización de estas pruebas químicas a las soluciones producto de la 
degradación tanto en el reactor tipo bach, como las del reactor heliofotocatalítico, el 
exceso de H2O2 se eliminó con Na2SO3 266 mM gota a gota.  Observándose el punto final 
con bandas de Test de Peroxido. 
  
 
5.12 ENSAYOS BIOLÓGICOS 
Como un primer acercamiento a la determinación de la toxicidad de los desechos sobre la 
biota marina, se realizó el siguiente procedimiento:  
 
 
5.12.1 Especie:  Se empleó la Artemia spp en estado larvario como modelo biológico. 
 
 
5.12.2 Incubación de la Artemia.  En un matraz de 1 L se preparó una solución de agua 
marina al 3,7% p/v (37g de sal marina/1 L de agua destilada);  en un crisol pequeño, se 
filtró un volumen de agua equivalente a la mitad de su capacidad, se agregaron algunos 
huevos de Artemia y se dejó incubando a 28 °C en una estufa durante 24 h. 
 
5.12.3 Desarrollo del ensayo: El procedimiento empleado es un método estándar 
desarrollado en el Laboratorio de Maricultura del Centro de Referencia de Artemia, 
Universidad Estatal de Ghent, Bélgica; con el objetivo de determinar la toxicidad aguda en 
larvas de Artemia de sustancias químicas, afluentes industriales y domésticos 
considerados por su vertimiento en el ambiente marino [53].   
 
A dicho proceso se realizó algunas variantes teniendo en cuenta el objetivo de este 
trabajo:  Inicialmente se realizó un proceso de degradación bajo las condiciones óptimas 
encontradas previamente;  cada hora se tomaron muestras de 20 mL, se filtraron para 
retirar el TiO2 y evitar un efecto tóxico adicional a las larvas;  se retiró el exceso de H2O2 
con una solución 266 mM de Bisulfito de sodio (Na2SO3) gota a gota evaluando el punto 
final con bandas de Test de Peroxido;  finalmente se ajustó con agua destilada a un 
volumen de 50 mL (volumen requerido para la prueba). 
 
Finalmente se tomaron 10 larvas de Artemia en un caja de Petri con menos de 0,05 mL de 
agua marina, se adicionaron 10 mL del contaminante previamente aclimatado a 28°C y se 
dejó incubar en la oscuridad durante 24 h a 28 °C.  Pasado este tiempo, se realizó el 
conteo de individuos vivos.  Se realizó el respectivo análisis. 
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6. RESULTADOS 
 
 
6.1 DETERMINACIÓN DE LA CONCENTRACIÓN DE ÁCIDO                                  
3,5-DINITROSALICÍLICO PARA SATURAR EL TiO2 
 
Siguiendo la metodología descrita en el numeral 5.2 se obtuvieron los siguientes 
resultados: 
 
Al realizar las pruebas con una concentración del contaminante de 1000 ppm y 0,5; 0,7 y 
1 g/L de TiO2 (por cuadruplicado) se obtuvo absorbancias de 4 en todas ellas, lo cual 
correspondiendo a la escala máxima de medida del espectrofotómetro se prosiguió con la 
segunda parte descrita en la metodología para obtener la concentración de DNS a la cual 
se trabajará;  en la Tabla 4 se tabulan los resultados. 
 
 
Tabla 4  Promedios de los ensayos realizados con una concentración de 2,5 g/L de TiO2 
para encontrar la concentración de DNS propia para trabajar. 
 
 Concentración de DNS (mg/L) 
Tiempo 
(min) 
5 7,5 10 20 25 35 
30 0,387 0,553 0,857 1,292 1,603 2,452 
60 0,356 0,531 0,841 1,189 1,479 2,338 
90 0,336 0,504 0,832 1,289 1,591 2,216 
120 0,311 0,513 0,83 1,278 1,421 2,127 
150 0,279 0,506 0,812 1,257 1,625 2,064 
180 ---- 0,51 ---- 1,210 1,591 2,026 
210 ---- 0,49 ---- 1,227 1,533 1,978 
240 ---- 0,48 ---- 1,223 1,51 1,952 
 
 
La concentración escogida fue 20 mg/L de DNS debido a que en el transcurso de 4 horas 
la absorbancia permaneció aproximadamente constante en un valor próximo a 1. 
 
 
6.2 BARRIDO ESPECTRAL A LA SOLUCIÓN DE ÁCIDO 3,5- DINITROSALICÍLICO 
 
Teniendo en cuenta que en función del pH la coloración de la solución de DNS 
presentaba mayor o menor intensidad, se realizaron 3 barridos espectrales siguiendo el 
procedimiento descrito en el numeral 5.4 con los valores allí indicados, es decir, pH 4, 6 y 
8;  para cada una de ellas se seleccionaron los máximos de absorbancia teniendo en 
cuenta su representatividad: para pH 4 y 6 la longitud de onda escogida fue 336 nm y 370 
nm fue la longitud de onda para la solución a pH 8 (ver Figuras 9, 10 y 11). 
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Figura 9.  Barrido espectral de la solución de ácido 3,5-Dinitrosalicílico a pH 4 
 
 
 
 
Figura 10.  Barrido espectral de la solución de ácido 3,5-Dinitrosalicílico a pH 6 
 
 
 
 
Figura 11. Barrido espectral de la solución de ácido 3,5-dinitrosalicílico a pH 8 
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6.3 CONSTRUCCIÓN DE LAS CURVAS DE CALIBRACIÓN 
 
Se siguió el procedimiento descrito en el numeral 5.5 para preparar dos curvas de 
calibración correspondientes a los dos máximos de absorbancia obtenidos para las 
soluciones: una a 336 nm para las soluciones a pH 4 y 6, la otra a 370 nm para las 
soluciones a pH 8.  En la Tabla 5 y 6 se tabulan los resultados para cada una de estas 
curvas. 
 
 
Tabla 5.  Absorbancia de los patrones de Ácido 3,5-Dinitrosalicílico a 336 nm 
 
Patrón 
No. 
Concentración 
(mg/L) 
Absorbancia 
1 0 0 
2 1 0,058 
3 5 0,220 
4 7,5 0,314 
5 10 0,416 
6 15 0,617 
7 20 0,733 
8 25 0,915 
 
 
Tabla 6.  Absorbancia de los patrones de Ácido 3,5-Dinitrosalicílico a 370 nm 
 
Patrón 
No. 
Concentración 
(mg/L) 
Absorbancia 
1 0 0 
 
2 1 0,052 
3 5 0,229 
4 7,5 0,349 
5 10 0,479 
6 15 0,757 
7 20 0,806 
8 25 1,007 
 
 
Los datos de la Tabla 5 se representaron en la Gráfica 1;  a la cual se realizó una 
regresión para determinar el comportamiento y definir la ecuación a la cual obedece. 
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Gráfica 1 Curva de Calibración del Ácido 3,5-Dinitrosalicílico a 336 nm 
 
 
 
La Gráfica 1 presenta un comportamiento lineal con un coeficiente de correlación, R2, de 
0,993 y obedece a la ecuación: 
 
A = 0,0362C + 0,0313  Ecuación (1) 
 
 
Donde A corresponde a la absorbancia y C a la concentración de DNS en mg/L. 
 
La ecuación (1) es utilizada para determinar la concentración del Ácido 3,5-Dinitrosalicílico 
en soluciones a pH 4 y 6 en cualquier momento: 
 
C =
A − 0,0313
0,0362
   Ecuación (2) 
 
 
El valor de A es tomado de la lectura del espectrofotómetro a 336 nm para cada una de 
las soluciones estudiadas.  Luego de conocer la concentración de la solución, puede 
emplearse la ecuación (3) para determinar el porcentaje de degradación.  
 
% 𝐷𝑒𝑔𝑟𝑎𝑑𝑎𝑐𝑖ó𝑛 =  
𝐶𝑖− 𝐶𝑓
𝐶𝑖
 × 100   Ecuación (3) 
 
 
Donde Ci y Cf corresponden respectivamente a la concentración inicial y final de la 
solución en un intervalo de tiempo determinado durante el proceso de degradación. 
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Con los resultados de la Tabla 6 se construyó la gráfica 2 correspondiente a la curva de 
calibración para la solución a pH 8, la cual exhibe un comportamiento lineal con un 
coeficiente de correlación, R2, de 0,993 y obedece a la ecuación: 
 
A = 0,0397 C + 0,0291  Ecuación (4) 
 
 
Gráfica 2 Curva de Calibración del Ácido 3,5-Dinitrosalicílico a 370 nm 
 
 
 
 
De la ecuación (4) se deduce la ecuación (5) para determinar la concentración de las 
soluciones a pH 8 en cualquier momento: 
 
C =
A −0,0291
0,0397
   Ecuación (5) 
   
Para definir el porcentaje de degradación se emplea la ecuación (3) 
 
En síntesis, las ecuaciones (1) y (4) corresponden a las curvas de calibración para las 
soluciones a pH 4, (y pH 6) y pH 8 respectivamente, por lo cual según las características 
de las muestras, se remite a alguna de estas dos para calcular las concentraciones 
necesarias para determinar los porcentajes de degradación. 
 
 
6.4 DETERMINACIÓN DEL TIEMPO DE OPERACIÓN EN EL REACTOR 
ARTESANAL TIPO BATCH 
 
Teniendo en cuenta que la fotocatálisis heterogénea requiere la intervención de fotones 
para activar el catalizador, el tiempo en el cual la suspensión que contiene TiO2 está 
sometida a la fuente de radiación, es crítico para lograr una buena destrucción del 
contaminante.  
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Debido a esto, se realizó inicialmente un ensayo siguiendo el procedimiento descrito en el 
numeral 5.7 para encontrar el tiempo requerido para una buena degradación.  En la Tabla 
7 se presentan los resultados obtenidos: 
 
 
Tabla 7  Resultados del ensayo de determinación del tiempo de operación.  Disminución 
de la absorbancia cada 30 minutos 
 
Tiempo 
(min) 
Absorbancia 
  0 0,789 
30 0,592 
60 0,473 
90 0,395 
120 0,355 
150 0,276 
180 0,192 
210 0,092 
240 0,06 
4 horas Tiempo Total 
 
 
 
6.5 DETERMINACIÓN DE LAS MEJORES CONDICIONES DE DEGRADACIÓN DEL 
ÁCIDO 3,5-DINITROSALICÍLICO. 
 
Para determinar las mejores condiciones a las cuales el Ácido 3,5-Dinitrosalicílico se 
degrada por Fotocatálisis Heterogénea, se realizó el procedimiento descrito en el numeral 
5.8;  Las dos absorbancias obtenidas en cada ensayo (una inicial y otra final) se trataron 
matemáticamente con las ecuaciones correspondientes a la curva de calibración según el 
pH de operación, con el objetivo de calcular el porcentaje de degradación;  posteriormente 
se realizó el promedio entre los resultados obtenidos entre ensayo y réplica.  La Tabla 8 
recoge dichos porcentajes: 
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Tabla 8 Porcentaje de Degradación para cada una de las condiciones 
 
MUESTRA 
H2O2 
(ppm) 
TiO2 
(g/L) 
pH 
% 
Degradación 
1 300 0,5 4 97,42 
2 300 0,5 6 55,89 
3 300 0,5 8 72,21 
4 300 0,7 4 96,74 
5 300 0,7 6 69,41 
6 300 0,7 8 85,97 
7 300 0,9 4 98,63 
8 300 0,9 6 69,75 
9 300 0,9 8 65,06 
10 500 0,5 4 96,7 
11 500 0,5 6 52,69 
12 500 0,5 8 90,52 
13 500 0,7 4 94,57 
14 500 0,7 6 54,82 
15 500 0,7 8 83,74 
16 500 0,9 4 93,4 
17 500 0,9 6 64,19 
18 500 0,9 8 80,9 
19 700 0,5 4 94,6 
20 700 0,5 6 57,15 
21 700 0,5 8 80,66 
22 700 0,7 4 95,09 
23 700 0,7 6 66,31 
24 700 0,7 8 94,76 
25 700 0,9 4 98,57 
26 700 0,9 6 61,77 
27 700 0,9 8 82,2 
 
 
Los datos de la Tabla 8 fueron objeto de análisis de varianza ANOVA multifactorial para 
relacionar las condiciones con los porcentajes de degradación.  Las Figuras 12, 13 y 14  
muestran la interacción entre los parámetros estudiados (H2O2, TiO2 y pH). 
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Figura 12  Interacción pH-TiO2 
 
 
 
Figura 13 Interacción pH-H2O2 
 
 
 
 
Figura 14  Interacción H2O2-TiO2 
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En un primer acercamiento a los resultados obtenidos en el ANOVA se pudo observar que 
a pH 4 siempre se obtienen las mejores degradaciones sin un mayor efecto de los demás 
factores (Figuras 12 y 13);  sin embargo, en la interacción entre TiO2-H2O2 (Figura 14) se 
observa que la concentración de TiO2 con mejores rendimientos fue 0,7 g/L;  la 
concentración de H2O2 seleccionada fue 300 mg/L ya que aunque se observa una 
degradación un poco mejor a 700 mg/L, la diferencia entre ambos no es mayor a 2% y 
con la concentración de peróxido escogida se tiene la ventaja de disminuir los costos de 
operación. 
 
En síntesis, las mejores condiciones de degradación del Ácido 3,5-Dinitrosalicílico son 
300-0,7-4 (H2O2-TiO2-pH). 
 
Posteriormente, a las mejores condiciones encontradas, se realizó la degradación 
muestreando cada hora durante 4 horas para conocer los momentos críticos de la misma;  
adicionalmente, con el objetivo de observar el comportamiento de la absorción del DNS se 
tomó el barrido espectral de la solución inicial (Figura 15) y la final, después de las 4 
horas (Figura 16).   En la Tabla 5 se tabula la absorbancia y la concentración de la 
muestra. 
 
 
Tabla 9 Seguimiento cada hora de la muestra correspondiente a las condiciones óptimas 
de H2O2, TiO2 y pH 
 
Muestra Absorbancia 
Concentración  
(mg/L) 
%Degradación 
Inicial 
1 h 
0,908 
0,459 
24,22 
11,81 
------- 
51,24 
2 h 0,255 6,18 74,48 
3 h 0,164 3,67 84,84 
4 h 0,090 1,52 93,72 
 
 
Figura 15 Barrido espectral de la solución inicial a degradar a pH 4, 300 mg/L de H2O2 y 
0,7 g/L de TiO2 
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Figura 16  Barrido espectral de la solución final de degradación a pH 4, 300 ppm de H2O2 
y 0,7 g/L de TiO2 
 
 
 
 
6.6 ESTUDIO DE LA CINÉTICA DE LA REACCIÓN DE DEGRADACIÓN DEL ÁCIDO 
3,5-DINITROSALICÍLICO 
 
Con las mejores condiciones de degradación para el DNS encontradas anteriormente, se 
realizó el procedimiento descrito en el numeral 5.9 y se obtuvo los datos presentados en 
la Tabla 10 los cuales fueron interpretados gráficamente para determinar el orden de la 
reacción de degradación en función del tiempo de exposición a la radiación UV en el 
reactor tipo batch. 
 
 
Tabla 10.  Datos obtenidos en el ensayo de cinética de la degradación del DNS 
 
No 
Tiempo 
(min) 
Abs 
Concentración 
(mg/L) 
% 
Degradación 
Ln [DNS](1) [DNS ]-1 
1 0 0,889 23,69 ------- 3,17 0,042 
2 2,2 0,884 23,55 0,58 3,16 0,042 
3 4,4 0,879 23,42 1,17 3,15 0,043 
4 6,5 0,858 22,84 3,61 3,13 0,044 
5 9,2 0,841 22,37 5,60 3,11 0,045 
6 11,4 0,796 21,12 10,84 3,05 0,047 
7 16,5 0,795 21,10 10,96 3,05 0,047 
8 22,1 0,748 19,80 16,44 2,99 0,051 
9 
10 
27,1 
37,2 
0,712 
0,626 
18,80 
16,43 
20,64 
30,66 
2,93 
2,80 
0,053 
0,061 
11 47,4 0,549 14,30 39,64 2,66 0,070 
12 57,5 0,467 12,04 49,20 2,49 0,083 
(1) 
[DNS] se refiere a la concentración del Ácido 3,5-Dinitrosalicílico 
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Continuación de la Tabla 10.  Datos obtenidos en el ensayo de cinética de la 
degradación del DNS 
 
No 
Tiempo 
(min) 
Abs 
Concentración 
(mg/L) 
% 
Degradación 
Ln [DNS](1) [DNS ]-1 
13 68,1 0,358 9,02 61,91 2,20 0,111 
14 78,3 0,373 9,44 60,16 2,24 0,106 
15 93,5 0,286 7,04 70,31 1,95 0,142 
16 109,1 0,271 6,62 72,05 1,89 0,151 
17 124,4 0,212 4,99 78,93 1,61 0,200 
18 155,1 0,134 2,84 88,03 1,04 0,353 
19 215,4 0,078 1,29 94,56 0,25 0,775 
20 245,4 0,054 0,63 97,36 -0,47 1,596 
(1) 
[DNS] se refiere a la concentración del Ácido 3,5-Dinitrosalicílico 
 
 
Con los datos de la Tabla 10 se realizó el análisis gráfico de la relación entre: 
concentración vs tiempo (Gráfica 3);  logaritmo natural de la concentración vs tiempo 
(Gráfica 4); y finalmente el inverso de la concentración vs tiempo (Gráfica 5);  A cada una 
de las gráficas anteriores se realizó la regresión lineal indicada con una línea azul para 
determinar el coeficiente de correlación. 
 
 
Gráfica 3 Relación entre concentración de DNS vs tiempo en el reactor tipo batch 
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La linealización de la Gráfica 5 presentó un coeficiente de correlación de 0,866 que 
obedece a la ecuación  𝐶 = −0,107𝑡 +  21,192  (Ecuación 6) 
 
 
Gráfica 4 Relación ln [DNS] vs tiempo en el reactor tipo batch 
 
 
 
 
La regresión lineal de la Gráfica 6 tiene un comportamiento según la ecuación    
ln 𝐷𝑁𝑆 = −0,0143 𝑡 +  3,272  (Ecuación 7) con un coeficiente de correlación de 0,992. 
 
 
Gráfica 5  Relación [DNS]-1 vs tiempo en el reactor tipo bach  
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Finalmente la regresión lineal de la Gráfica 7 presenta un coeficiente de correlación de 
0,711 y obedece a la ecuación  𝐷𝑁𝑆 −1 = 0,00439 𝑡 − 0,0888 (Ecuación 8) 
 
 
6.7 DEGRADACIÓN DEL ÁCIDO 3,5-DINITROSALICÍLICO EN EL REACTOR 
HELIOFOTOCATALÍTICO CPC 
El alto valor medioambiental atribuido a la fotocatálisis heterogénea está justificado entre 
otras, por la utilización de la radiación solar como fuente primaria de energía;  por tal 
motivo, las óptimas condiciones de degradación encontradas en el reactor tipo batch 
fueron extrapoladas al reactor heliofotocatalítico tipo CPC siguiendo la metodología 
indicada en el numeral 5.10.  A continuación en la Tabla 11 se presentan los datos 
obtenidos en este ensayo el día 10 de mayo de 2012 bajo una radiación solar promedio 
de 253,11 W/m2 entre las 9:13 am y las 5:25 pm, en presencia de nubosidades durante 
todo el transcurso de la degradación y algunos episodios de lluvia leve. 
 
 
Tabla 11  Degradación del DNS presente en los desechos en el reactor heliofotocatalítico 
tipo CPC 
 
No. Tiempo Absorbancia 
Concentración 
(mg/L) 
% 
Degradación 
LN 
[DNS] 
1/[DNS] 
1 0 0,58 14,34 ------ 2,66 0,070 
2 30 0,509 12,56 12,38 2,53 0,080 
3 60 0,471 11,61 19,01 2,45 0,086 
4 90 0,457 11,26 21,45 2,42 0,089 
5 120 0,43 10,59 26,16 2,36 0,094 
6 150 0,402 9,89 31,04 2,29 0,101 
7 180 0,372 9,14 36,27 2,21 0,109 
8 210 0,362 8,89 38,02 2,18 0,113 
9 240 0,346 8,49 40,81 2,14 0,118 
10 270 0,341 8,36 41,68 2,12 0,120 
11 300 0,328 8,04 43,95 2,08 0,124 
12 330 0,318 7,79 45,69 2,05 0,128 
13 360 0,3 7,34 48,83 1,99 0,136 
14 390 0,287 7,01 51,10 1,95 0,143 
15 420 0,277 6,76 52,84 1,91 0,148 
16 450 0,274 6,69 53,37 1,90 0,150 
 
 
En la Gráfica 6 se observa el comportamiento de la concentración del DNS presente en 
los desechos del laboratorio en función del tiempo de exposición a la radiación solar: 
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Gráfica 6 Comportamiento de la concentración del DNS presente en los desechos en el 
reactor heliofotocatalítico tipo CPC 
 
 
 
 
Para conocer la cinética del DNS en el reactor solar, bajo la influencia de los demás 
compuestos presentes en los desechos, se realizó el mismo procedimiento gráfico 
realizado para conocer el orden de la reacción del DNS en el reactor tipo batch. 
 
 
Gráfica 7  Regresión lineal para el comportamiento de la concentración del DNS en el 
tiempo 
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La Gráfica 7 se obedece a la ecuación  𝐷𝑁𝑆 =  −0,0151 𝑡 +   12,688 (Ecuación 9) que 
tiene un coeficiente de correlación de 0,92 
 
 
Gráfica 8 Linealización de la regresión lineal para el comportamiento de ln [DNS] en el 
tiempo. 
 
 
 
La Gráfica 8 satisface la ecuación ln 𝐷𝑁𝑆 =  −0,00159 𝑡 + 2,561  (Ecuación 10) con 
un coeficiente de correlación de 0,969 
 
 
Gráfica 9 linealización de la representación gráfica del inverso de la concentración 
respecto al tiempo. 
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La gráfica 9 obedece a la ecuación  𝐷𝑁𝑆 −1 = 1,73𝑥10−4 𝑡 + 0,0742 (Ecuación 11) la cual 
tiene un coeficiente de correlación de 0,992 
 
 
6.8 ANÁLISIS QUÍMICOS 
 
Como una herramienta para realizar el seguimiento de la degradación tanto del DNS en el 
reactor tipo batch como de los desechos en el reactor heliofotocatalítico tipo CPC, se llevo 
a cabo el procedimiento descrito en el numeral 5.11 para el cálculo de la DQO, DBO5 y 
COT.  En la Tablas 12 y 13 se resumen los resultados obtenidos: 
 
 
Tabla 12 Resumen de los resultados de las pruebas químicas para la solución madre de 
DNS tratada en el reactor tipo batch 
 
Muestra 
DQO 
(mgO2/L) 
DBO5 
(mgO2/L) 
Factor 
Biodegradación (FB) 
COT (mg) 
Inicial (20 mg/L) 44,31 17,2 0,39 11,55 
Final (<1 mg/L) 191,04 56,4 0,29 8,37 
Observaciones Interferencia Interferencia 
Disminuyó la 
Biodegradabilidad 
27,53% 
Mineralización 
 
 
Tabla 13 Resumen de los resultados de las pruebas químicas para los desechos diluidos 
a 20 ppm tratados en el reactor heliofotocatalítico CPC 
 
Muestra 
DQO 
(mgO2/L) 
DBO5 
(mgO2/L) 
Factor 
Biodegradación 
COT (mg) 
Inicial (14,3 mg/L) 472,65 200,7 0,42 84,63 
Final (6,7 mg/L) 240,28 137,1 0,57 63,46 
Observaciones 49,16% 31,69% 
Aumentó la 
Biodegradabilidad 
25,01% 
Mineralización 
  
 
6.9 ACTIVIDAD BIOLÓGICA CON ARTEMIA SSP 
 
Los cuerpos de agua son los receptores de todos los desechos líquidos industriales y 
domésticos que reciben o no tratamiento previo a su descarga;  por ello, teniendo en 
cuenta el impacto que los resultados de esta investigación tiene sobre los mismos,  se 
realizó el procedimiento descrito en el numeral 5.12 para evaluar el efecto de los 
desechos durante el proceso de fotocatálisis heterogénea sobre la biota marina, 
representada en la Artemia salina.  En la Tabla 14 se resume el resultado de la prueba, 
reportando el número de especies vivas encontradas en cada caja de Petri después de 24 
horas en contacto con el contaminante: 
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Tabla 14  Resumen de la prueba biológica.  Conteo de individuos vivos después de 24 
horas. 
 
 
Medio 
Caja de Petri 
1 2 3 4 5 
Controles 
Agua marina 10 8 10 9 9 
Sintético 20 ppm 0 0 0 0 2 
Desecho 20ppm 8 7 6 4 6 
Bisulfito 1,2 mM 5 6 4 4 2 
Ensayos 
Sintético 1h 3 3 5 5 4 
Sintético 2h 0 0 1 2 1 
Sintético 3h 1 3 3 0 5 
Sintético 4h 0 0 0 1 0 
Desecho 2h 5 6 7 5 4 
Desecho 4h 7 10 7 8 10 
Desecho 6h 6 7 10 6 6 
Desecho 8h 4 7 8 9 9 
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7. DISCUSIÓN 
 
 
La mediación del TiO2 en el proceso de mineralización de la materia orgánica en solución 
consiste principalmente en la generación de radicales hidroxilo, los cuales por su elevado 
poder oxidante y su tiempo de vida corta, reaccionan con todo compuesto a su paso.  Por 
lo tanto, la fotocatálisis heterogénea con TiO2 como catalizador es un proceso no selectivo 
y recomendado para el tratamiento de mezclas complejas de contaminantes [3]. Sin 
embargo, para el caso específico de la práctica “Catálisis enzimática: inversión de la 
sacarosa”, los desechos contienen además del Ácido 3,5-Dinitrosalicílico (DNS), el Ácido 
3-Amino-5-Nitrosalicílico, sacarosa, glucosa y fructosa oxidadas, tartrato de sodio y 
potasio, solución buffer de fosfato y enzima invertaza; estas sustancias con propiedades 
químicas diversas entre ellas, dificulta el seguimiento espectrofotométrico de la 
degradación debido a la interacción entre moléculas que modifica el modelo de absorción 
de la radiación y produce solapamientos entre bandas.  Motivo por el cual, se eligió de 
estos compuestos al Ácido 3,5-Dinitrosalicílico (DNS) para definir las condiciones de pH, 
concentración de H2O2 y de TiO2 a las cuales se realizará el proceso de degradación de 
los residuos líquidos (desechos).   
 
Para este fin, se preparó la solución sintética de DNS a 20 mg/L con la cual se trabajaría 
durante todo el estudio, ya que al analizar los resultados reportados en la Tabla 4 es la 
única concentración a la cual se obtiene una absorbancia alrededor de 1 (como 
recomienda la técnica espectrofotométrica) que permanece estable a través del tiempo; 
por encima de ella (25 y 35 mg/L), la absorbancia permanece estable pero en valores 
superiores a 1,5;  mientras que por debajo (5, 7.5 y 10 mg/L) progresivamente había una 
disminución en la absorbancia aún sin la presencia de radiación UV, es decir, no se 
alcanzó la saturación.   
 
Tal y como se reporta en la literatura, a bajas concentraciones del contaminante se 
obtienen las mejores condiciones de degradación [3]  esto ha de considerarse una 
desventaja del proceso ya que por cada litro de desecho que sale del laboratorio a 10000 
mg/L en DNS, se requiere 500 litros de agua para ser llevados hasta 20 mg/L.  Sin 
embargo, debe tenerse en cuenta que dicha concentración máxima de operación está 
limitada por la técnica espectrofotométrica con la cual se realizó el seguimiento, por lo 
tanto, si se emplean otros métodos incluyendo la cromatografía, esta concentración puede 
ser mayor. 
 
El pH inicial de la solución sintética de DNS es fuertemente básico debido a que es 
preparado en NaOH 2N.  Con el ajuste de pH a 4, la coloración pasa de amarilla intensa a 
transparente;  esto puede explicarse por la protonación de las moléculas de DNS y puede 
clasificarse dentro de las limitaciones de la Ley de Beer como una desviación química.  
Esta modificación en la estructura del compuesto, genera una interacción diferente del 
mismo con la radiación incidente y por lo tanto una variación en los máximos de absorción 
entre pH ácido y básico [49] (Figuras 9, 10 y 11).  Para realizar la corrección respectiva 
fue necesaria la construcción de dos curvas de calibración, una por cada longitud de onda 
encontrada como puntos de mayor absorbancia (336 nm para pH 4 y 6;  370 nm para pH 
8).  A partir de estas curvas se obtuvo el respectivo modelo matemático para determinar la 
concentración y respectivo porcentaje de degradación.   
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Dado que el TiO2 es un fotocatalizador que requiere la absorción de radiación UV para 
activar el proceso de degradación  o de oxidación, fue necesario determinar un tiempo 
óptimo de exposición de la mezcla de reacción (Contaminante-H2O2-TiO2) para la 
producción suficiente de radicales hidroxilo que degraden un gran porcentaje de DNS.  La 
adición de H2O2 como agente oxidante incide directamente en la eficacia de la 
degradación evitando la recombinación de los pares electrón-hueco y disminuyendo el 
tiempo requerido para obtener buenos resultados;  sin embargo, esto depende 
principalmente de la resistencia específica a la degradación fotocatalítica que posee cada 
sustancia o a la formación de radicales intermediarios que tengan un comportamiento 
similar al de los radicales hidroxilo aportando de esta manera una mayor eficiencia o una 
estructura que demande huecos+ y por ende disminuya la efectividad [53, 54, 55] 
 
Basados en los resultados reportados en la Tabla 7, se determinó un período de cuatro 
horas, teniendo en cuenta que transcurrido este tiempo la absorbancia para la solución 
estudiada a pH 4 fue inferior a 0,1 (alrededor 92,3% de degradación).  Con base en este 
resultado, se tomó el mismo tiempo para los 27 ensayos.  En el transcurso, se observó 
que las soluciones a pH 6 y 8 no alcanzaban a pasar esta barrera del 0,1 en absorbancia;  
indicando la necesidad de un mayor tiempo de operación para estas soluciones.  Sin 
embargo, el gasto energético para el funcionamiento del reactor tipo batch por hora de 
funcionamiento, condujo a estandarizar el ensayo en 4 horas.  Este hecho da los primeros 
indicios de la eficiencia de la degradación del DNS a pH 4 
 
En el análisis de varianza ANOVA multifactorial de los 27 ensayos variando pH, H2O2 y 
TiO2 se encontró una influencia estadísticamente significativa del pH sobre el porcentaje 
de degradación.  En la Tabla 15 se indica la suma de cuadrados tipo III de los ensayos.  
 
 
Tabla 15  Análisis de Varianza para % Degradación - Suma de Cuadrados Tipo III 11 
 
Fuente 
Suma de 
Cuadrados 
Gl 
(1) Cuadrado 
Medio 
Razón-F (2) Valor-P 
EFECTOS 
PRINCIPALES 
     
A:Peróxido de 
Hidrógeno 
29,0659 2 14,533 0,85 0,4633 
B:Dióxido de Titanio 107,432 2 53,716 3,14 0,0988 
C:pH 5523,17 2 2761,59 161,18 0,0000 
INTERACCIONES      
AB 120,138 4 30,0344 1,75 0,2313 
AC 318,821 4 79,7052 4,65 0,0310 
BC 288,385 4 72,0964 4,21 0,0400 
RESIDUOS 137,064 8 17,1331   
 
 
6524,08 26    
(1) 
Grados de Libertad   
(2)
 Todas las razones-F se basan en el cuadrado medio del error residual 
                                                          
11
 ANOVA (Statgraphics Centurion XV. Versión 15.2.05) 
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En la suma de cuadrados tipo III, la contribución de cada factor se determina eliminando 
los efectos de los demás factores y los valores-P prueban la significancia estadística de 
cada uno de ellos.  En otras palabras, los parámetros con valores-P<0,05 tienen 
verdadera influencia sobre el porcentaje de degradación con un 95,0% de nivel de 
confianza.  En este orden de ideas, el pH es determinante (valor-P = 0,0000), seguido de 
la interacción entre pH-H2O2 y pH-TiO2 (valores-P= 0,031 y 0,04 respectivamente);  En la 
Tabla 16 se observa la prueba de múltiples rangos para el porcentaje de degradación.  
Este análisis permite determinar si entre los valores de cada factor hay una diferencia 
significativa;  La coincidencia entre X’s de la columna “Grupos Homogéneos” indica una 
semejanza entre el grupo de valores, mientras que los que no concuerdan en la misma 
columna, puede decirse con un 95% del nivel de confianza que existe diferencias 
estadísticamente significativas. 
 
 
Tabla 16  Pruebas de Múltiple Rangos para % Degradación para los tres factores 12 
 
 
Valores Casos 
Media 
LS 
Grupos 
Homogéneos 
pH 
6 9 61,3311 X 
8 9 81,78    X 
4 9 96,1911        X 
Peróxido 
de 
Hidrógeno 
300 9 79,0089 X 
500 9 79,0589 X 
700 9 81,2344 X 
Dióxido 
de Titanio 
0,5 9 77,5378 X 
0,9 9 79,3856 XX 
0,7 9 82,3789    X 
 
 
De la Tabla 16 puede deducirse que los tres valores de pH son diferentes entre sí, siendo 
pH 4 el valor con una Media LS mayor (96,19);  por otro lado la linealidad de las X’s para 
el H2O2 indica que entre 300, 500 y 700 ppm no existe una diferencia significativa 
respecto al porcentaje de degradación obtenidos.  Finalmente para el TiO2 se muestra una 
semejanza en dos grupos de valores: 0,5-0,9 y 0,7-0,9 y una diferencia entre 0,5 y 0,7.  El 
que tiene una Media LS mayor es 0,7 g/L. 
 
Con los datos anteriores, quedan algunas dudas acerca de las mejores condiciones, 
especialmente en cuanto a la concentración de H2O2.  Por ello, se analizaron resultados 
adicionales del tratamiento estadístico: en la figura 17 se constata lo expresado en la tabla 
anterior sobre el efecto del pH y muestra que sin lugar a duda el pH de mejor operación 
es 4.  
                                                          
12
 Ibíd. 
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Esto concuerda con reportes de otros autores, en los que la fotocatálisis heterogénea con 
TiO2 tiene mayor eficiencia en medio ácido (3 ≤ pH ≤ 5), obedeciendo al hecho que el pH 
afecta las propiedades superficiales del catalizador y la forma química del compuesto a 
degradar.  Ello se manifiesta en alteraciones de la velocidad de degradación y en la 
tendencia a la floculación del catalizador [3].  Por otro lado a pH 6 se obtuvo la 
degradación menos eficiente, lo que es debido a la proximidad con el punto isoeléctrico 
del TiO2 (alrededor de 7) en el cual no se recomienda trabajar por tener carga sobre la 
superficie del oxido [7]. 
 
Para encontrar los valores óptimos de H2O2 y TiO2 en la degradación, se analizaron los 
gráficos de interacciones (Figuras 12, 13 y 14 del capítulo de resultados).  De la Figura 14 
se determinó que la concentración de TiO2 óptima es 0,7 g/L.  Esto apoya el resultado de 
la Tabla 16 y coincide con lo reportado en otros trabajos de investigación [24,25].  Esto 
puede interpretarse, como un punto intermedio entre la cantidad de TiO2 en suspensión 
para catalizar eficientemente la degradación sin dificultar el paso de la radiación UV hacia 
las partículas del óxido en el interior del sistema.  
 
 
Figura No. 17  Gráfico de Medias para el pH con un 95% del nivel de confianza 
 
 
 
 
Estadísticamente la concentración de H2O2 no tiene significancia sobre el porcentaje de 
degradación debido a que los tres valores estudiados tuvieron resultados homogéneos, 
sin embargo, teniendo en cuenta la interacción del H2O2 – TiO2 (Figura 14) se encontró 
que aunque hay una aparente ventaja a 700 ppm de H2O2 (a 0,7 g/L de TiO2),  la 
diferencia respecto a 300 ppm de tan sólo 2%, por ello, debido a una disminución en los 
costos de operación se definió este último como concentración óptima.  
 
Una vez conocidas las condiciones óptimas, se continuó con la determinación 
experimental del orden de la reacción de degradación del DNS fotocatalizada por TiO2: 
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El esquema de cualquier reacción es:  
 
𝑎 𝐴 + 𝑏 𝐵 ⟶ 𝑐 𝐶 + 𝑑 𝐷   Ecuación 12 
 
 
Donde las letras minúsculas representan a los coeficientes estequiométricos y las 
mayúsculas a las especies que intervienen.  La velocidad de reacción (r) puede 
relacionarse con la velocidad de desaparición de los reactivos: 
 
 𝑟 ≡  −
1
𝑎
∗
𝑑[𝐴]
𝑑𝑡
≡ −
1
𝑏
∗
𝑑[𝐵]
𝑑𝑡
   Ecuación 13 (13) 
 
 
La expresión de r en un tiempo determinado está dado por la concentración de cada 
especie en dicho tiempo. 
 
𝑟 = 𝐾 [𝐴]𝛼  [𝐵]𝛽  Ecuación 14 
 
 
Donde los exponentes α y β son números enteros y se refieren a los órdenes parciales de 
la reacción respecto al reactivo correspondiente (orden α respecto a A;  orden β respecto 
a B) y K es la constante de velocidad para la reacción. 
 
Con base en lo anterior, si se quiere obtener una expresión de la velocidad de 
degradación del DNS catalizada por TiO2 es necesario realizar la degradación bajo 
condiciones controladas ya que la constante de velocidad se ve afectada directamente por 
el catalizador y por ende por todos los factores que le afecten: la radiación, el número de 
contaminantes en solución y la concentración de los mismos, el H2O2, la agitación, la 
temperatura, entre otros.  Por esto, en una primera etapa se realizó la degradación de la 
solución madre de DNS a 20 ppm en el reactor tipo batch, así se garantizaba como único 
reactivo al DNS, además de una agitación y radiación UV constante durante el tiempo de 
operación  
 
La expresión de la velocidad para una reacción con un solo reactivo es: 
 
𝑟 = −𝐾 [𝐷𝑁𝑆]𝛼   Ecuación 15 
 
 
Para encontrar α se realizó el método gráfico, el cual consiste en tomar varias muestras 
durante el tiempo de operación para estudiar cómo disminuye la concentración y 
establecer su comportamiento.  La definición de los períodos de muestreo, se realizó con 
base al ensayo de degradación del DNS a las condiciones óptimas en el cual, se tomaron 
alícuotas cada hora (ver Tabla 9);  en él, se encontró un 51% de la degradación total 
durante el transcurso de la primera hora, por lo tanto, en este lapso se tomaron la mayor 
cantidad de muestras.   
                                                          
13
 Asumiendo un volumen constante 
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Los resultados de esta prueba de cinética están tabulados en la Tabla 10 y las 
representaciones gráficas se encuentran en las Gráficas 3, 4 y 5;  la linealización de cada 
una de ellas se encuentra resumida a continuación en la Tabla 17. 
 
 
Tabla 17  Resumen de las regresiones lineales para las Gráficas 3, 4 y 5, con los 
respectivos coeficientes de correlación. 
 
Gráfica 
No. 
Ecuación de la Gráfica 
Ecuación 
No. 
R2 Orden de Reacción 14 
3 [𝐷𝑁𝑆] = −0,107𝑡 +  21,192 6 0,866 Cero 
4 ln 𝐷𝑁𝑆 = −0,0143 𝑡 +  3,272 7 0,992 Uno 
5  𝐷𝑁𝑆 −1 = 0,00439 𝑡 − 0,0888 8 0,711 Dos 
 
 
(Con base en la Tabla 17) La Gráfica 4 presenta el mejor R2, por lo tanto se determina 
que la reacción de degradación del DNS en el reactor tipo batch, catalizada por TiO2, 
obedece a una cinética de primer orden;  donde la pendiente de la ecuación 7 
corresponde a la constante de velocidad, K= 0,0143 min-1.  Este valor de la constante, es 
válido sólo bajo los parámetros estudiados: pH 4, 300 ppm de H2O2, 0,7 g/L de TiO2 y 
radiación UV artificial.  Cualquier variación implica un nuevo estudio de cinética y una 
nueva constante de velocidad. 
 
La expresión de la velocidad de la Ecuación 15 queda: 
 
𝑟 = 0,0143  𝐷𝑁𝑆   Ecuación 16 
 
 
Como es una ecuación de primer orden respecto a la concentración del DNS, la [DNS] 
para un determinado tiempo está dada por: 
 
 𝐷𝑁𝑆 = [𝐷𝑁𝑆]𝑜  𝑒
−𝐾𝑡  
 
 𝐷𝑁𝑆 = [𝐷𝑁𝑆]𝑜  𝑒
−0,0143  𝑡 Ecuación 17 
 
 
Donde,  [DNS] corresponde a la concentración de DNS en el tiempo t 
   [DNS] o corresponde a la concentración de DNS inicial 
 
Con la Ecuación 17 se obtiene la expresión correspondiente para estimar el tiempo 
requerido en alcanzar una determinada concentración final (Ecuación 18);  La ecuación 19 
                                                          
14
 Esta columna es un apoyo en la determinación de la cinética de la reacción;  cada una de las 
representaciones gráficas corresponde a un orden: [DNS] vs t (orden cero), ln [DNS] vs t (primer 
orden) y [DNS]
-1
 vs t (segundo orden).  La mejor linealidad (R
2
 más cercano a 1) de las tres 
anteriores, determina el orden de la reacción. 
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contiene una variación en la expresión anterior para evaluar igualmente el tiempo, pero 
partiendo del porcentaje de degradación deseado.   
 
𝑡 =  
1
−0,0143
∗  ln
[𝐷𝑁𝑆]
[𝐷𝑁𝑆]𝑜
  Ecuación 18 
 
𝒕 =  
𝟏
−𝟎,𝟎𝟏𝟒𝟑
∗  𝐥𝐧  𝟏 −
% 𝑫𝒆𝒈𝒓𝒂𝒅𝒂𝒄𝒊ó𝒏
𝟏𝟎𝟎
  Ecuación 19 
 
 
Después de definidas las condiciones de pH, H2O2 y TiO2 bajo una fuente artificial de 
radiación UV al DNS sintético, se prosiguió a extrapolar las condiciones al reactor 
heliofotocatalítico tipo CPC (Tabla 6) con los desechos recogidos del laboratorio de 
Fisicoquímica II;  éstos contienen no sólo el DNS, sino también Ácido 3-Amino-5-
Nitrosalicílico, Sacarosa, Glucosa y Fructosa oxidada, solución buffer de fosfato, tartrato 
de potasio y la enzima invertaza.  En este escenario, se obtuvo una degradación del 
53,37% de DNS en 450 minutos bajo una radiación promedio de 253,11 W/m2, frente al 
97,36% de degradación en el reactor tipo batch en 245,4 minutos (dato de degradación 
sacado de la tabla 5 del estudio de cinética). 
 
El hecho de que la fotocatálisis heterogénea no sea selectiva, indica que cualquier 
contaminante presente en solución es susceptible de consumir radicales hidroxilo.  Los 
siete compuestos adicionales (además del DNS) presentes en el desecho, conllevan a 
que la diferencia entre los porcentajes de degradación, respecto la muestra del reactor 
tipo batch, no estén lejanos a los resultados esperados.  Adicionalmente, la energía solar 
contiene tan sólo un 5,1% de la longitud de onda capaz de excitar el TiO2 (radiación UV-
A), que a su vez puede disiparse en el transcurso hacia la superficie terrestre por 
absorción de la misma en la capa de ozono, en las nubes y el agua presente en el aire;  
teniendo en cuenta, que la degradación en el reactor heliofotocatalítico tuvo lugar en un 
día mayormente nubado y con episodios breves de lluvia, es posible que la radiación UV-
A haya sido menor.  
 
Las Gráficas 7, 8 y 9 presentan la linealización del comportamiento de la cinética de 
degradación del DNS presente en los desechos respecto al tiempo;  esto con el fin de 
determinar el orden de la reacción fotocatalítica.  En la Tabla 18 se resumen los 
resultados:   
 
 
Tabla 18  Resumen de las regresiones lineales para las Gráficas 7, 8 y 9, con los 
respectivos coeficientes de correlación. 
 
Gráfica 
No. 
Ecuación de la Gráfica 
Ecuación 
No. 
R2 
Orden de 
Reacción 
7  𝐷𝑁𝑆 =  −0,0151 𝑡 +  12,688 9 0,92 Cero 
8 ln 𝐷𝑁𝑆 =  −0,00159 𝑡 + 2,561 10 0,969 Uno 
9  𝐷𝑁𝑆 −1 = 1,73𝑥10−4 𝑡 + 0,0742 11 0,992 Dos 
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Teniendo en cuenta que la mejor linealidad fue la obtenida en la gráfica 9, la reacción 
solar de degradación es de segundo orden respecto al DNS.  Este orden proporciona una 
constante de velocidad de 1,73x10-4 ppm-1 min-1 (Pendiente de la ecuación 11). 
 
Este cambio de orden de 1 a 2 en función del reactor empleado, se explica principalmente 
por el mayor o menor flujo de fotones en ambos.  Teniendo en cuenta que en las 
reacciones fotoquímicas, los fotones absorbidos se consideran como un reactivo más, y 
para el caso específico de la degradación fotocatalítica, estas partículas intervienen en la 
etapa de activación del proceso, por lo tanto y como se había expresado anteriormente, la 
constante de velocidad en el reactor solar está directamente relacionada con la variación 
en la radiación.  Adicionalmente, la presencia de otros compuestos cambia la velocidad de 
la reacción. 
 
Ahora, como herramienta para fundamentar los resultados obtenidos en las 
degradaciones, se realizaron las pruebas químicas de DQO, DBO5 y COT antes y 
después del tratamiento, tanto para el DNS sintético como para los desechos 
recolectados en los laboratorios (Tablas 11 y 12): 
 
Del estudio de degradación primaria del DNS sintético se obtuvo un porcentaje de 
disminución de aproximadamente 97%.  Es decir, tan solo un 3% del DNS inicial 
permanece en la solución después de 4 horas de proceso.  Sin embargo, esta materia 
orgánica que dejó de estar como DNS, se convirtió en CO2, H2O y compuestos 
intermediarios.  Con las pruebas de DQO y DBO5 se buscaba determinar cuánto de 
dichos intermediarios desaparecían bajo las mismas condiciones de operación.  El 
aumento en ambas demandas de oxígeno (DQO y DBO5) (Tabla 11) no son concluyentes 
ni confiables, debido a una posible interferencia de algún exceso del Na2SO3 que no se 
encontraba presente en la muestra inicial, pero en la muestra final de degradación fue  
empleado para eliminar el H2O2 residual (compuesto igualmente interferente).  Con los 
resultados del ensayo de Carbono Orgánico Total se encontró el destino del 97% de DNS 
degradado: sólo un 27,53% de él fue mineralizado (Convertido a CO2), y el 69,47% 
restante se convirtió en uno o varios compuestos con propiedades diferentes, para los 
cuales las cuatro horas de proceso no fueron suficientes para su degradación total.   
 
En las condiciones en que está saliendo el producto final de degradación de la solución de 
DNS, es decir, con algún exceso de Na2SO3, la biodegradabilidad está disminuyendo 
respecto a la solución inicial (0,29 vs 0,39 respectivamente).  Esto significa que bajo 
condiciones naturales en los cuerpos de agua, dicho producto final no es más beneficioso 
que el inicial. 
 
Contrario a lo anterior, el proceso de degradación tanto primario como secundario de los 
desechos recogidos en el laboratorio, proporciona datos importantes en cuanto a la 
pertinencia de la implementación de la fotocatálisis heterogénea usando TiO2 como 
catalizador en el tratamiento de los mismos.  Aunque no es correcta la comparación entre 
los resultados, se presenta la siguiente información: bajo la primicia de que en el proceso 
se degrada todos compuestos presentes en solución, la degradación primaria del DNS en 
el reactor solar, presentó un porcentaje del 53,37% en 450 minutos bajo las condiciones 
antes mencionadas;  mediante las pruebas químicas DQO y DBO5 se respalda la 
disminución en la materia orgánica con porcentajes de remoción de 49,16 y 31,69% 
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respectivamente.  A pesar que el H2O2 residual fue tratado igualmente con Na2SO3, el 
exceso de éste pudo ser consumido por alguno de los compuestos presentes en solución 
susceptibles a ser reducido y por lo tanto no hubo interferencia en las pruebas.  La 
mineralización fue del 25,01%, sin embargo esta producción de CO2 corresponde a todos 
los compuestos del desecho y no solo al DNS, por ende no es posible concluir cuanto de 
este 53,37% corresponde a los intermediarios.  
 
Como estrategia para estudiar el comportamiento de la degradación en cuanto a la 
toxicidad de los intermediarios cada hora, se realizó la prueba biológica usando Artemia 
salina.  Los resultados obtenidos evidencian la generación de compuestos tóxicos en la 
solución sintética de DNS durante el proceso cada hora.  No obstante, en el tratamiento 
de los desechos estos compuestos son estabilizados por la presencia de otros 
compuestos y por lo tanto el efecto nocivo disminuye: 
 
 La solución sintética a 20 ppm propicia la muerte del 100% de los individuos debida 
seguramente a la alta carga contaminante del medio. 
 En la primera hora de proceso se observa que un 40% sobrevive.  Puede interpretarse 
por la formación de intermediarios de menor efecto tóxico sobre la biota marina en la 
solución durante este tiempo. 
 En la segunda y tercera hora, menos del 10 y 20% respectivamente sobreviven. 
 Finalizando el proceso en las 4 horas, el 100% de los crustáceos murieron.  Teniendo 
en cuenta que la carga orgánica no es superior a 20 ppm debido a la degradación, esta 
elevada tasa de mortalidad debe interpretarse en sintonía con la toxicidad de los 
intermediarios. 
 
Durante todo el proceso de degradación de los desechos se observa una menor toxicidad 
de éstos frente a la solución sintética;  el estudio se realizó cada dos horas teniendo en 
cuenta que el proceso es más lento: 
 
 En los desechos a 20 ppm se observó aproximadamente el 60% de los individuos vivos 
contrarrestando el 0% en la solución sintética. 
 A las 2 h de operación se observó un 50% de crustáceos vivos,  una pequeña 
reducción respecto al inicial que puede deberse a la presencia de algún intermediario 
nocivo. 
 A la cuarta hora se contó casi el 80% de los individuos vivos, es decir, disminuyó se 
formaron compuestos de menor toxicidad al inicial. 
 En la sexta y octava hora se encontró el 70% de crustáceos vivos aproximadamente, lo 
cual presenta una marcada diferencia con la solución sintética al final del proceso en la 
que el 100% ellos murieron.   
 
Es de suma importancia tener en cuenta, que en el control realizado con Na2SO3 sólo se 
encontró el 40% de la Artemia viva, lo que conduce a pensar que la muerte de la especie 
en la solución sintética esté ocasionada por este compuesto y no por la toxicidad de los 
intermediarios.  Sin embargo, cabe resaltar que en la prueba inicial no hay presencia de 
Na2SO3 y en ella murió el 100% de individuos.  Como se había observado en las pruebas 
químicas, la presencia de los demás compuestos en los desechos, ayuda a consumir 
cualquier exceso de bisulfito que pudiese causar algún tipo de daño. 
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Esta prueba fue realizada dos veces y en ambas se encontraron resultados similares.  
Adicionalmente, el objetivo de tomar 5 ensayos por cada muestra de estudio es observar 
un comportamiento, ya que al tratarse de seres vivos, son muchos los factores que 
pueden inducir la muerte de los mismos [52].  
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8. CONCLUSIONES 
 
 
 Las condiciones óptimas de degradación del Ácido 3,5-Dinitrosalicílico (DNS) por 
fotocatálisis heterogénea usando TiO2 como catalizador son: pH 4, 300 mg/L de H2O2 y 
0,7 g/L de TiO2. 
 
 El porcentaje de degradación primaria del DNS en la solución sintética fue de 96% 
aproximadamente; el porcentaje de degradación secundaria no se determinó debido a la 
interferencia del Na2SO3 (adicionado al final de la degradación para eliminar el H2O2 
residual) en las pruebas de DQO y DBO5 reportándose un incremento en la demanda final 
respecto a la solución inicial.  La mineralización fue del 27,53%, es decir, el 68,47% del 
DNS inicial quedó en el producto final de degradación en forma de intermediarios, los 
cuales son desconocidos en estructura y cantidad para los objetivos de este proyecto.  
 
 La degradación en el reactor heliofotocatalítico tipo CPC del Ácido 3,5-
Dinitrosalicílico presente en los desechos recogidos del laboratorio de fisicoquímica II de 
la Escuela de Química de la Universidad Tecnológica de Pereira, bajo las condiciones de 
pH 4, 300 ppm de H2O2, 0,7 g/L de TiO2 y una radiación solar promedio de 253,11 W/m
2 
presentó un porcentaje de degradación del 53,37% en 450 minutos.  En condiciones 
climatológicas óptimas (mayor radiación solar, baja presencia de nubes) se obtendrían 
porcentajes mayores en menor tiempo. 
 
 La cinética de la reacción de degradación del DNS sintético en el reactor tipo batch 
es de primer orden. Sin embargo, el DNS en presencia de los demás compuestos del 
desecho presenta una supuesta cinética de segundo orden en el reactor heliofotocatalítico 
tipo CPC, este cambio de orden en función del reactor empleado se debe a la influencia 
que sobre el proceso tiene el flujo de fotones (radiación electromagnética) y la 
disminución de la eficiencia fotocatalítica sobre el compuesto de estudio por la alta 
demanda de radicales hidroxilo de la demás materia orgánica en solución. 
 
 La baja concentración a la cual se deben trabajar los desechos (20 ppm) para 
lograr una eficacia en el proceso de fotocatálisis heterogénea bajo un seguimiento 
espectrofotométrico es una desventaja debido a la gran cantidad de agua de dilución que 
debe emplearse.  Por cada litro de desecho a 10000 ppm se consumen 500 litros de agua 
para llevar el DNS a 20 ppm. 
 
 La biodegradabilidad de los desechos recogidos en el laboratorio aumentan 
después del tratamiento mediante fotocatálisis heterogénea con TiO2 como catalizador 
debido a una disminución tanto en la concentración de la materia orgánica como en la 
complejidad de la estructura.  Adicionalmente, su producto final de degradación sigue 
siendo menos tóxico para las especies acuáticas (representado en la Artemia salina. 
 
  
 
73 
 
RECOMENDACIONES 
 
 
 El trabajo con TiO2 en suspensión requiere un paso adicional de filtración previo a la 
cuantificación. Por ello, se recomienda la realización de estudios con TiO2 
inmovilizado para evitar esta separación. 
 
 Realizar la degradación en el reactor heliofotocatalítico tipo CPC bajo condiciones 
climatológicas con una mayor radiación solar promedio y menor presencia de nubes. 
De esta manera se obtendrán mejores velocidades de reacción y por lo tanto 
menores tiempos para obtener una degradación primaria superior al 50%. 
 
 Realizar nuevos estudios de degradación usando agentes oxidantes diferentes a 
H2O2 para evitar remanentes en la solución final de degradación que tienen efectos 
adversos sobre las especies acuáticas y no incurrir en un tratamiento extra para la 
remoción de estos. 
 
 Teniendo en cuenta que en los trabajos que se han realizado en la Escuela de 
Química de la Universidad Tecnológica de Pereira se ha encontrado que la utilización 
de 0,7 g/L de TiO2 resulta ser la condición óptima de catalizador en todos ellos, se 
recomienda realizar un estudio en el cual se mezclen dichos desechos de los 
compuestos estudiados para determinar la viabilidad de su tratamiento en conjunto. 
 
 Sería un gran apoyo para la determinación de nuevas investigaciones, la realización 
de una base de datos en la que se reporten las condiciones óptimas de degradación 
de diferentes compuestos ampliamente estudiados tanto en la Universidad 
Tecnológica de Pereira como en otros grupos a nivel nacional e internacional. 
 
 Los colectores Cilindro-Parabólico-Compuestos (CPC) han resultado ser una de las 
mejores opciones tecnológicas e invertir en un nuevo diseño de una planta piloto, 
proporcionaría a la Escuela de Química el tratamiento efectivo de los desechos 
estudiados por los integrantes del Grupo de Investigación en Fotocatálisis y Estado 
Solido. 
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